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INDICE

GLOSARIO DE TERMINOS

Industria farmacéutica: Industria dedicada a la preparacion de formulas y el

envasado de las mismas para su uso final.

Cefalosporinas: Grupo de antibiéticos que se encuentra dentro de los
compuestos B-lactamicos; estos farmacos estan estrechamente relacionados

con las penicilinas.

Agua residual: Agua de composicion variada proveniente de las descargas
de uso municipal, industrial, comercial, de servicios, agricola, pecuario y

domeéstico.

Biosoélidos: Son los lodos provenientes de las plantas de tratamiento de
aguas residuales que por sus caracteristicas son susceptibles de ser

aprovechados.

Lodos: Son sélidos con un contenido variable de humedad, provenientes del
desazolve de los sistemas de alcantarillado urbano o municipal, de las
plantas potabilizadoras y de las plantas de tratamiento de aguas residuales

municipales e industriales.

Descarga: Accion de verter aguas residuales a los sistemas de alcantarillado

urbano o municipal.

Disposicion final: Accion de depositar de manera permanente lodos y
biosdlidos en sitios adecuados para evitar dafios al ambiente.

SBR: Reactor de lotes secuenciados de las siglas en Inglés (Sequencing

Batch Reactor).
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HPLC: Cromatografia de liquidos de alta eficiencia, de las siglas en Inglés

(High Performance Liquid Chromatography).

Tiempo de retencion: Tiempo que tarda un compuesto en pasar por el

sistema cromatografico a partir de su inyeccion.

Sistema cromatogréafico: Equipo empleado en HPLC para la separacion de

compuestos.

pH: Logaritmo negativo de la concentracién de iones hidrogeno en una

disolucioén.

Sdolidos sedimentables: Solidos en suspension que pueden sedimentar,

bajo condiciones de reposo, debido a la influencia de la gravedad.

Solidos suspendidos totales: Es el material constituido por los sdlidos
sedimentables, los solidos suspendidos y coloidales que son retenidos por un
filtro de fibra vidrio, secado y llevado a peso constante a una temperatura de
103-105°C.

Sdlidos suspendidos volétiles: Son aquellos sélidos suspendidos que se

volatilizan en la calcinacién a 550°C.

Conductividad: Medida de la habilidad de una disolucién para transportar la
corriente eléctrica, ésta varia con el nUmero y tipo de iones presentes en la

disolucion.

Cloruros: Compuestos derivados del acido clorhidrico que contienen al

atomo de cloro en el estado de oxidacion —1.



INDICE

Dureza: Concentracion total de iones de calcio y magnesio expresada como

Su equivalente en carbonato de calcio (CaCO3).

Oxigeno disuelto: Es la concentracion de oxigeno libre que se encuentra
presente en el agua, dependiendo dicha concentracion de la temperatura,

presion, salinidad y otros parametros.

Demanda quimica de oxigeno: Es la medida del oxigeno que es
equivalente a la porcidon de materia organica e inorganica presente en una
muestra de agua residual, capaz de oxidarse por procedimientos quimicos,

mediante el uso de oxidantes fuertes como el dicromato de potasio.

Demanda bioquimica de oxigeno: Cantidad de oxigeno requerida por las
bacterias mientras se estabiliza la materia organica descompuesta bajo

condiciones aerobicas.

Fosfatos: Sales del acido fosférico. Cualquier compuesto que contenga el
ion PO,

Nitrogeno total: Contenido de nitrégeno orgénico y nitrdgeno amoniacal de

una muestra.

Nitrégeno amoniacal: Suma de nitrgeno amoniacal combinado presente

como iones amonio y como amoniaco libre.

Nitratos: Sales del acido nitrico. Cualquier compuesto que contenga el ion
NO3'.

Cloro residual: Cloro permanente en disolucion, después de la cloracién,

presente en forma de “cloro combinado” o ambos.
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Cloro combinado: Parte del cloro residual total presente bajo la forma de

cloraminas primarias, secundarias y terciarias.

Carbono organico: Cualquier compuesto que contenga carbono con
hidrogeno, oxigeno, nitrégeno, azufre o fésforo.

Carbono inorganico: Cualquier compuesto de carbono que se encuentre
formando carbonatos (COs%) y bicarbonatos (HCO3).

Capacidad de intercambio catiénico: Es la medida de la cantidad de
cargas negativas del suelo.

Grasas: Son compuestos de alcohol o glicerol y acidos grasos. El término
grasas incluye las grasas animales, aceites, ceras y otros constituyentes que
se hayan en el agua residual, los cuales estdn compuestos por carbono,

hidrégeno y oxigeno en diversas proporciones.

Microorganismos patdgenos: Organismos microscopicos capaces de
producir tonixas (compuestos téxicos) que afectan la salud humana, de

animales y/o plantas.

Parasitos: Organismos pluricelulares que son capaces de invadir

organismos superiores y afectan la salud de los seres vivos.

Coliformes totales: Son organismos microscopicos capaces de formar
aerdbicamente colonias a 32°C en un medio de cultivo lactosado selectivo y

diferencial, con produccién de acido y aldehido dentro de un periodo de 24 h.

Coliformes fecales: Son organismos microscopicos capaces de formar
aerdbicamente colonias a 44°C en un medio de cultivo lactosado selectivo y

diferencial, con produccién de acido y aldehido dentro de un periodo de 24 h.



INDICE

INDICE DE TABLAS.

Titulo
1.

10.

Caracteristicas generales de aguas residuales
provenientes de la industria farmacéutica.
Contaminantes basicos establecidos en la Norma
Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-1996.
Contaminantes bésicos establecidos en la Norma
Oficial Mexicana NOM-002-SEMARNAT-1996.
Contaminantes basicos establecidos en la Norma
Oficial Mexicana NOM-003-SEMARNAT-1997.
Contaminantes basicos establecidos por la EPA para
efluentes de la industria farmacéutica.

Tiempo de retencion de cefalosporinas sin desactivar,
cefalosporinas  desactivadas y  productos de
degradacion de cefalosporinas en agua residual
procedente del carcamo de desactivacion, reactor
biolégico y a la salida del tren de tratamiento.

Tiempo de retencion de productos de degradacion de
cefalosporinas en los biosdlidos.

Variacion de pH en los puntos de muestreo
independientes del tiempo de operacion del reactor.
Variacion de pH durante el tratamiento bioldgico en los
diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de
operacién del reactor.

Variacion de pH durante el tratamiento biolégico en los
diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de

operacion del reactor.

Pagina

28

36

40

41

42



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

Titulo Pagina

11.Variacion de la concentracion de soélidos sedimentables 44
durante el tratamiento biolégico en los diferentes
puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion
del reactor.

12.Variacién de la concentracion de soélidos suspendidos 46
totales durante el tratamiento biolégico en los
diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de
operacion del reactor.

13.Variacién de la concentracion de solidos suspendidos 47
totales durante el tratamiento biolégico en los
diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de
operacion del reactor.

14.Variaciéon de la concentracion de solidos suspendidos 49
volatiles durante el tratamiento biolégico en los
diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de
operacion del reactor.

15.Variacion de la conductividad durante el tratamiento 51
biolégico en los diferentes puntos de muestreo a
diferentes tiempos de operacién del reactor.

16.Variacion de la conductividad durante el tratamiento 52
biolégico en los diferentes puntos de muestreo a
diferentes tiempos de operacion del reactor.

17.Variacién de la concentracion de cloruros durante el 53
tratamiento biolégico en los diferentes puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacién del
reactor.

18.Variacién de dureza durante el tratamiento biolégico en 55
los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos

de operacion del reactor.



INDICE

Titulo

19.Variacién de DQO durante el tratamiento biolégico a
diferentes tiempos de operacion del reactor.

20.Variacion de DQO durante el tratamiento biologico a
diferentes tiempos de operacion del reactor.

21.Variaciéon de DBO durante el tratamiento biolégico en
los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos
de operacion del reactor.

22.Variacion de la concentracion de fosfatos durante el
tratamiento biolégico en los diferentes puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacion del
reactor.

23.Variacion de la concentracion de fosfatos durante el
tratamiento biolégico en los diferentes puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacion del
reactor.

24 . Variacion de la concentracion de nitrogeno total
durante el tratamiento bioldgico en los diferentes
puntos de muestreo a diferentes tiempos de operaciéon
del reactor.

25.Variacion de la concentracion de nitrégeno amoniacal
durante el tratamiento bioldgico en los diferentes
puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacién
del reactor.

26.Variacion de la concentracion de nitrégeno amoniacal
durante el tratamiento bioldgico en los diferentes
puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacién
del reactor.

Pagina
58

59

61

63

64

65

67

68



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

Titulo Pagina

27.Variacion de la concentracion de cloro residual durante 69
el tratamiento bioldgico en los diferentes puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacion del
reactor.

28.Variacion de la concentracion de cloro residual durante 70
el tratamiento biologico en los diferentes puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacion del
reactor.

29.Variacibn de la concentracion de microorganismos 72
patdgenos (coliformes totales) durante el tratamiento
biologico de las aguas residuales en los diferentes
puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion
del reactor.

30.Variacibn de la concentracion de microorganismos 73
patégenos (coliformes fecales) durante el tratamiento
biolégico de las aguas residuales en los diferentes

puntos de muestreo a diferentes tiempos de operaciéon

del reactor.
31.Caracteristicas fisicoquimicas del biosélido. 74
32.Microorganismos patogenos y parasitos en el biosélido 75

y limites maximos permisibles.



INDICE

INDICE DE FIGURAS

Titulo
1.

10.
11.

12.

Sitios de muestreo seleccionados para determinar la
eficiencia de remocidn de cafalosporinas mediante
desactivacion quimica y biolégica.

Validacion del carcamo de desactivacion de
cefalosporinas.

Cromatograma de cefaclor antes de su
desactivacion

Cromatograma de loracarbef antes de su
desactivacion

Cromatograma de cefalexina antes de su
desactivacion

Cromatograma de mezcla de cefalosporinas
desactivadas con acido sulfdrico concentrado.
Cromatograma de muestra de agua residual a la
salida del carcamo de desactivacion.

Cromatograma de muestra de agua residual a la
salida del reactor biolégico.

Cromatograma de muestra de agua residual a la
salida del tren de tratamiento.

Cromatograma de muestra de biosélidos

Principales influentes y efluentes del SBR de la
planta de tratamiento de aguas residuales de la
empresa productora de cefalosporinas.

Variacion de pH en los puntos de muestreo

independientes del tiempo de operacion del reactor.

Pagina

22

25

29

30

31

32

40



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

Titulo

13.Variacibn de pH con respecto al tiempo de
operacion del reactor en los diferentes puntos de
muestreo.

14.Variacibn de pH con respecto al tiempo de
operacion del reactor en los diferentes puntos de
muestreo.

15.Variacibn de la concentracion de sdlidos
suspendidos totales con respecto al tiempo de
operacion del reactor en los diferentes puntos de
muestreo.

16.Variacibn de la concentracion de sdlidos
suspendidos totales con respecto al tiempo de
operacion del reactor en los diferentes puntos de
muestreo.

17.Variacibn de la concentracion de sdlidos
suspendidos volatiles con respecto al tiempo de
operacion del reactor en los diferentes puntos de
muestreo.

18.Variaciébn de la conductividad con respecto al
tiempo de operacion del reactor en los diferentes
puntos de muestreo.

19.Variaciébn de la conductividad con respecto al
tiempo de operacion del reactor en los diferentes
puntos de muestreo.

20.Variacibn de la concentracion de cloruros con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los
diferentes puntos de muestreo.

21.Variacion de la dureza con respecto al tiempo de
operacion del reactor en los diferentes puntos de

muestreo.

Pagina
41

42

a7

48

49

51

52

54

55



INDICE

Titulo

22.Eficiencia de remocion de DQO con respecto al
tiempo de operacion en los diferentes puntos de
muestreo.

23.Eficiencia de remocion de DBO con respecto al
tiempo de operacion del reactor en los diferentes
puntos de muestreo.

24.Variacion de la concentracion de fosfatos con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los
diferentes puntos de muestreo.

25.Variacion de la concentracion de fosfatos con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los
diferentes puntos de muestreo.

26.Variacion de la concentracidon de nitrégeno total con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los
diferentes puntos de muestreo.

27.Variacion de la concentracion de nitrdgeno
amoniacal con respecto al tiempo de operacion del
reactor en los diferentes puntos de muestreo.

28.Variacibon de la concentracion de nitrégeno
amoniacal con respecto al tiempo de operacion del
reactor en los diferentes puntos de muestreo.

29.Variacion de la concentracién de cloro residual con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los
diferentes puntos de muestreo.

30. Variacion de la concentracion de cloro residual con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los
diferentes puntos de muestreo.

Pagina
58

61

63

64

66

67

68

70

71



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

GLOSARIO DE TERMINOS

Industria farmacéutica: Industria dedicada a la preparacion de formulas y el

envasado de las mismas para su uso final.

Cefalosporinas: Grupo de antibiéticos que se encuentra dentro de los
compuestos B-lactamicos; estos farmacos estan estrechamente relacionados

con las penicilinas.

Agua residual: Agua de composicion variada proveniente de las descargas
de uso municipal, industrial, comercial, de servicios, agricola, pecuario y

doméstico.

Biosoélidos: Son los lodos provenientes de las plantas de tratamiento de
aguas residuales que por sus caracteristicas son susceptibles de ser

aprovechados.

Lodos: Son solidos con un contenido variable de humedad, provenientes del
desazolve de los sistemas de alcantarillado urbano o municipal, de las
plantas potabilizadoras y de las plantas de tratamiento de aguas residuales

municipales e industriales.

Descarga: Accion de verter aguas residuales a los sistemas de alcantarillado

urbano o municipal.

Disposicion final: Accion de depositar de manera permanente lodos y
biosdlidos en sitios adecuados para evitar dafios al ambiente.

SBR: Reactor de lotes secuenciados de las siglas en Inglés (Sequencing

Batch Reactor).
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HPLC: Cromatografia de liquidos de alta eficiencia, de las siglas en Inglés

(High Performance Liquid Chromatography).

Tiempo de retencion: Tiempo que tarda un compuesto en pasar por el

sistema cromatografico a partir de su inyeccion.

Sistema cromatografico: Equipo empleado en HPLC para la separacion de

compuestos.

pH: Logaritmo negativo de la concentracion de iones hidrégeno en una

disolucion.

Sdlidos sedimentables: Solidos en suspension que pueden sedimentar,

bajo condiciones de reposo, debido a la influencia de la gravedad.

Solidos suspendidos totales: Es el material constituido por los solidos
sedimentables, los solidos suspendidos y coloidales que son retenidos por un
filtro de fibra vidrio, secado y llevado a peso constante a una temperatura de
103-105°C.

Sdlidos suspendidos volatiles: Son aquellos sélidos suspendidos que se

volatilizan en la calcinacién a 550°C.

Conductividad: Medida de la habilidad de una disolucion para transportar la
corriente eléctrica, ésta varia con el numero y tipo de iones presentes en la

disolucion.

Cloruros: Compuestos derivados del &cido clorhidrico que contienen al

atomo de cloro en el estado de oxidacion —1.
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Dureza: Concentracion total de iones de calcio y magnesio expresada como

su equivalente en carbonato de calcio (CaCO3).

Oxigeno disuelto: Es la concentracion de oxigeno libre que se encuentra
presente en el agua, dependiendo dicha concentracion de la temperatura,

presion, salinidad y otros parametros.

Demanda quimica de oxigeno: Es la medida del oxigeno que es
equivalente a la porcion de materia organica e inorganica presente en una
muestra de agua residual, capaz de oxidarse por procedimientos quimicos,

mediante el uso de oxidantes fuertes como el dicromato de potasio.
Demanda bioquimica de oxigeno: Cantidad de oxigeno requerida por las
bacterias mientras se estabiliza la materia organica descompuesta bajo

condiciones aerobicas.

Fosfatos: Sales del acido fosférico. Cualquier compuesto que contenga el
ion PO,

Nitrogeno total: Contenido de nitrégeno orgénico y nitrdgeno amoniacal de

una muestra.

Nitrégeno amoniacal: Suma de nitrgeno amoniacal combinado presente

como iones amonio y como amoniaco libre.

Nitratos: Sales del acido nitrico. Cualquier compuesto que contenga el ion
NO3'.

Cloro residual: Cloro permanente en disolucion, después de la cloracién,

presente en forma de “cloro combinado” o ambos.
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Cloro combinado: Parte del cloro residual total presente bajo la forma de

cloraminas primarias, secundarias y terciarias.

Carbono organico: Cualquier compuesto que contenga carbono con
hidrogeno, oxigeno, nitrégeno, azufre o fésforo.

Carbono inorganico: Cualquier compuesto de carbono que se encuentre
formando carbonatos (COs%) y bicarbonatos (HCO3).

Capacidad de intercambio catiénico: Es la medida de la cantidad de
cargas negativas del suelo.

Grasas: Son compuestos de alcohol o glicerol y acidos grasos. El término
grasas incluye las grasas animales, aceites, ceras y otros constituyentes que
se hayan en el agua residual, los cuales estdn compuestos por carbono,

hidrégeno y oxigeno en diversas proporciones.

Microorganismos patogenos: Organismos microscopicos capaces de
producir tonixas (compuestos téxicos) que afectan la salud humana, de

animales y/o plantas.

Parasitos: Organismos pluricelulares que son capaces de invadir

organismos superiores y afectan la salud de los seres vivos.

Coliformes totales: Son organismos microscopicos capaces de formar
aerdbicamente colonias a 32°C en un medio de cultivo lactosado selectivo y

diferencial, con produccién de acido y aldehido dentro de un periodo de 24 h.

Coliformes fecales: Son organismos microscopicos capaces de formar
aerdbicamente colonias a 44°C en un medio de cultivo lactosado selectivo y

diferencial, con produccién de acido y aldehido dentro de un periodo de 24 h.
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RESUMEN:

Desde 1976 se ha reconocido como una emergencia en Quimica
Ambiental el estudio de la presencia de compuestos farmaceuticos activos
(CFA’s) en medios acuéticos, sin en embargo, el efecto de estos en el medio
ambiente no ha sido bien elucidado.

Actualmente se han encontrado CFA’s en aguas residuales y cuerpos
de aguas superficiales y subterraneos en Estados Unidos, Alemania, Reino
Unido y otros paises. En estos lugares, se ha detectado una variedad de mas
de 50 CFA's, entre los que se encuentran: analgésicos, antibidticos,
reguladores de lipidos anti-epilépticos, antirreumaticos, beta blogueadores,
quimioterapeduticos, hormonas esteroidales, medios de contraste de rayos X,
etc.

En general las drogas en excretas humanas son tratadas en plantas
de aguas residuales antes de ingresar a sistemas de alcantarillado o cuerpos
de agua, mientras que las drogas veterinarias van directamente a los suelos
y aguas subterraneas. Las excretas animales junto con las aguas residuales
y los biosolidos de las plantas de tratamiento municipales, afectan los suelos
y cuerpos de agua, debido a la presencia de drogas de diferente
procedencia. Aunado a la presencia de drogas en las excretas de origen
animal y humano, se debe considerar también la presencia de los CFA’s
contenidos en aguas residuales y biosélidos provenientes de las plantas de
tratamiento de agua de las empresas farmacéuticas o farmoquimicas.

En México no se han llevado a cabo investigaciones de CFA’s en el
medio ambiente, por lo que en el presente trabajo se realizo el estudio de
detoxificacion de la planta de tratamiento de aguas residuales de una
industria farmacéutica productora de cefalosporinas, para lo cual se analizé
la concentracion de éstas a la salida del carcamo de desactivacion, después
del tratamiento de desactivacion, en las aguas residuales tratadas y en los
biosoélidos procedentes del reactor bioldgico, resultantes del tratamiento de

las mismas. Por otra parte se determiné el tiempo de operacion 6ptimo del
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bioreactor con el fin de asegurar la eliminacion completa de los antibiéticos y
el buen funcionamiento del biorreactor. Los resultados obtenidos demuestran
que estos

antibioticos no se encuentran presentes en las aguas residuales tratadas ni
en los biosdlidos. El tiempo de operacién 6ptimo del biorreactor estudiado fue
de 6 horas y los parametros analizados estuvieron dentro de los limites
méaximos permisibles establecidos en las Normas Oficiales Mexicanas en
Materia de Medio Ambiente NOM-001-SEMARNAT-1996, NOM-002-
SEMARNAT-1996 y NOM-003-SEMARNAT-1997 y las normas de salud
ambiental NOM-SSA1-041-1994 y NOM-SSA1-127-1993. También se puede
mencionar que las descargas de esta empresa farmacéutica son menores a
las de otras empresas farmoquimicas y farmacéuticas en México. Las aguas
residuales tratadas en esta empresa pueden ser utilizadas como aguas de
riego para areas verdes ya que cumplen con la normatividad anterior. De
acuerdo a la NOM-004-SEMARNAT-2002 y a la fraccion 503 de la US-EPA,
los biosdlidos se clasificaron como “clase B” y debido a que no se trabajan
metales pesados en esta empresa, se pueden considerar como de calidad
excelente. Se propone que se realice un estudio de invernadero con suelos y
plantas para decidir el destino final de los biosélidos o darles un tratamiento
adicional para considerarlos como “clase A”.
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SUMMARY

First results about the occurrence of pharmaceutical residues in the
environment were published in 1976. Actually PhAC’s (Pharmaceutical
Active Compounds) have been found in wastewater, streams and
groundwater and even in drinking water in USA, Germany, United Kingdom
and some other countries. It has been detected more than 50 PhAC’s such as
anti-inflammatory agents, beta blockers, antiepileptics, antibiotics, X-ray
contrast media, lipid regulators, antibiotics, hormones, etc.

The fate of veterinary and human drugs after urinal or fecal excretion

are quite different to each other. In general, excreted human pharmaceuticals
have pass trough sewage treatment plants (STP) prior to entering rivers or
streams, whereas veterinary drugs are more likely to contaminate soil and
groundwater (without previous waste water treatment) when liquid manure is
used for top soil dressing.
Otherwise, drugs in environment came from wastewater or biosolids from
wastewater treatment plants in pharmaceutical and pharmochemical
companies, but only few investigations have been published about the
assessment of the environmental relevance of pharmaceuticals, although
tons of those compounds are used every year since several decades.

In México the effect of PhA'Cs in the environment has been unknown,
so in the present work we make the study to prove the elimination of toxic
compounds in the wastewater treatment plant in a pharmaceutical company
which produce cephalosporines. The concentration of antibiotics was
measured after desactivation treatment, in the wastewater treated and in
biosolids. The optimum operation time in the bioreactor was determined to
assure the functioning of the bioreactor and total elimination of antibiotics.
The results shown that cephalosporines are not present in the wastewater
treated and biosolids. The optimum operation time for the bioreactor was 6
hours. The parameters indicated in the guidelines of NOM-001-SEMARNAT-
1996, NOM-002-SEMARNAT-1996 , NOM-003-SEMARNAT-1997, NOM-
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SSA1-041-1994 and NOM-SSA1-127-1993, were measured and all of the
concentrations were under

maximum limits. Wastewater discharges in this company are lower than
others pharmaceuticals and pharmochemical companies in Mexico.
Wastewater treated could be used for irrigation in green sites according to
guidelines for wastewater treated.

Otherwise biosolids were classified as “B” (NOM-004-SEMARNAT-
2002, Fraction 503-USEPA, 1994), i.e. they can be used in forest. In this
company do not use heavy metals, so in the biosolids does not exist this
compounds and they can be considered excellent quality. We suggest to
make an study with the biosolids added to different soils and make an
analysis in greenhouse to know the possible damage in plants and decide the
final disposal of the biosolid. The biosolid could be under other treatment to

make it class “A” and use it in any kind of soil without restrictions.
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1. INTRODUCCION

Desde 1976 a la fecha, se ha reconocido como una emergencia en la

quimica ambiental el estudio de la presencia de muchos compuestos
farmacéuticos activos (CFA’s), en medios acuaticos. Los resultados
obtenidos en diferentes lugares proveen de informacion importante sobre el
origen, existencia, distribucién y destino final de estos compuestos en cada
una de las fases del ciclo del agua, asi como su efecto sobre el medio
ambiente, que hasta el momento son problemas que no han sido bien
elucidados (Heberer y Reddersen, 2001).
Actualmente se ha estado investigando la existencia de los CFA’s en aguas
residuales, cuerpos de agua superficiales y subterrdneos, especialmente en
Estados Unidos, Alemania y otros paises Europeos (Stan y Heberer, 1997;
Halling-Sérensen y col., 1998; Daughton y Ternes, 1999, Maquillan y Parker,
2001). En estos lugares, se ha detectado una amplia variedad de mas de 50
CFA’'s, entre los que se encuentran: analgésicos, antibioticos, anti-
epilépticos, antirreumaticos, beta bloqueadores, quimioterapeduticos,
hormonas esteroidales, medios de contraste de rayos X, etc. (Heberer y
Reddersen, 2001; Heberer y col., 2001, Scheytt y col., 2001).

Los farmacos de uso humano entran al drenaje a través de las
excretas urinarias y fecales o por una disposicion inadecuada de los mismos.
Los farmacos son descargados en las casas o los hospitales (Giger y col.,
2003).

La existencia de drogas veterinarias y humanas, en las excretas
urinarias y fecales son diferentes a otros tipos de compuestos. En general,
las drogas en excretas humanas son tratadas en plantas de aguas residuales
antes de ingresar a rios o corrientes; sin embargo, puede ser posible el
ingreso de los farmacos en aguas naturales durante la época de lluvia,
mientras que las drogas veterinarias van directamente a los suelos y aguas
subterraneas, debido a que las excretas animales son usadas directamente

como fertilizantes en suelos. De esta manera junto con los lodos o aguas
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residuales de las plantas de tratamiento, tanto suelos como cuerpos de agua
se veran afectados por la presencia de drogas de diferente procedencia
(Ternes, 2001, Giger y col., 2003). Aunado a esto se debe considerar
también los CFA’s contenidos en lodos y aguas residuales provenientes de

las plantas de tratamiento en cada empresa farmacéutica o farmoquimica.

En las plantas de tratamiento de agua residual los antibiéticos son
parcialmente eliminados y cantidades residuales de éstos pueden ser
encontradas en agua superficial y agua subterranea. A pesar de este
hallazgo, surge la pregunta de qué riesgo representa a los ecosistemas
acuaticos la presencia de trazas de compuestos farmacéuticos. Un interés
particular es la presencia de antibioticos en los ecosistemas acuaticos, por
gue se desconoce si su presencia en las aguas naturales contribuye a la
resistencia de los microorganismos a los antibiéticos (Giger y col., 2003). Los
antibiéticos B-lactamicos que incluyen las penicilinas y las cefalosporinas
representan la mayor fraccion de antibidticos de uso humano, habiéndose

usado aproximadamente 18 ton en 1997 en Suiza (Giger y col., 2003).

1.1 Industria Farmacéutica.

La industria farmacéutica se dedica a la elaboracion de una gran
diversidad de productos empleados para mejorar la calidad de vida de los
humanos y de los animales, siendo su principal actividad la preparacion de
férmulas y el envasado de las mismas para su uso final. La formulacién y la
elaboracion de dosis de farmacos es la preparacion de las diferentes formas
de las dosis tales como tabletas, céapsulas, liquidos o cremas. La
contaminacion generada por la industria farmacéutica consiste
principalmente de emisiones a la atmésfera, agua residual y desechos de
materias primas y principios activos. En el caso de la industria farmacéutica
la contaminacion es debida a los procesos asociados con la formulacion y
envasado de los farmacos. La formulacion de farmacos es la Ultima

operacion en la que se generan desechos; sin embargo, es la principal
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generadora de desechos (productos fuera de especificacion, empaques y
disolventes contaminados y otros productos generados). Grandes volimenes
de agua residual son generados diariamente debido a la demanda de ésta
para el lavado y esterilizacion, cuando se requiera, del equipo empleado para
el envasado de los farmacos. De acuerdo a un estudio elaborado por la EPA
en 1990, el volumen de agua residual generado diariamente por la industria
farmacéutica fue de 266 millones de galones diarios (Rulo y col., 2000 ).
Dentro de los principales contaminantes se encuentran los disolventes,
siendo algunos de ellos considerados como contaminantes prioritarios en la
Acta de Aire Limpio y/o Acta de Agua Limpia (Clean Air Act and/or Clean
Water Act) de los Estados Unidos (Rulo y col, 2000, US-EPA, 2003).

Los productos de la Industria Farmacéutica pueden intimamente
afectar la vida, salud y bienestar de los seres humanos si no se manejan
adecuadamente. El indice de clasificacion de los productos contiene
diferentes categorias terapéuticas desde Alergénicos, Antibiéticos, Vitaminas

y Medios de Contraste para rayos X.

La industria farmacéutica se caracteriza por la descarga de sus aguas
residuales con altas concentraciones de materia organica suspendida y
disuelta, incluyendo farmacos. Las caracteristicas generales de las aguas
procedentes de estas industrias tienen la composicién que se observa en la

tabla 1 (Lizama-Bahena y Mujaylova-Nacheda, 1996).
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Tabla 1. Caracteristicas generales de aguas residuales provenientes de la

industria farmacéutica (Lizama-Bahena y Mujaylova-Nacheda, 1996).

Contaminante Concentracion

DBOs 5000-20000 mg/L
DQO 40000-600000 mg/L
Alta concentracion de azlcares ND
Vitaminas ND
Esteroides ND
Antibiéticos ND
Disolventes ND

ND= Datos no disponibles.

Aln cuando la tabla anterior nos muestra que en el agua residual
procedente de la industria farmacéutica se tiene la presencia de principios
activos de los diferentes medicamentos que se producen, hoy en dia la
normatividad ambiental mexicana en materia de contaminacion del agua solo
considera los parametros indicados en las tablas 2, 3 y 4, los cuales
corresponden a las Normas Oficiales Mexicanas de la SEMARNAT; mientras
que la EPA establece los pardmetros que se indican en la tabla 5 y no se han
tomado en cuenta los efectos que los CFA’'s pueden ocasionar al medio
ambiente al incorporarse en los cuerpos de agua y al suelo. Es importante
considerar que algunos de los productos elaborados en la industria
farmacéutica deben de ser controlados debido a los dafios a la salud que
estos pueden ocasionar si no se manejan adecuadamente durante su
formulacién, envasado o disposicion de producto fuera de especificaciones,
asi como los dafios que pueden ocasionar al ser incorporados al medio
ambiente (EPA, 2003, NOM-001-SEMARNAT-1996, NOM-002-SEMARNAT-
1996 y NOM-003-SEMARNAT-1997)
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Tabla 2. Contaminantes béasicos establecidos en la Norma Oficial
Mexicana NOM-001-SEMARNAT-1996

Contaminante Contaminante

Temperatura Arsénico

Grasas y aceites Cianuros

Materia flotante Cobre

Solidos sedimentables Cromo

Solidos suspendidos totales Mercurio

Demanda bioquimica de oxigeno (DBOs) | Niquel

Nitrogeno total Plomo

Fosforo total Zinc

Como se menciond anteriormente, las normas que existen tanto en
México como en Estados Unidos no toman en cuenta los farmacos de
desecho en sus aguas residuales, los cuales también podrian ocasionar
un impacto negativo en el medio ambiente, como es el caso del &cido
clorofibrico, farmaco utilizado como regulador de lipidos en sangre, este
compuesto fue identificado por primera vez en efluentes de aguas
procedentes de plantas de tratamiento de agua domésticas en los afios
70’s. En 1991, el acido clorofibrico fue detectado en aguas superficiales,
agua subterrdnea y agua potable de areas que fueron usadas como
depuradoras de aguas residuales en Berlin y en los rios localizados fuera
de esta ciudad. La presencia de este compuesto fue también detectada en
Suiza, en cuatro lagos situados en las regiones central y oriental, y en el
Mar del Norte (Buser y Mdller, 1998). Otros compuestos que son de
especial interés, lo constituye el grupo de las cefalosporinas, debido a que
son antibidticos cuya presencia en suelos o cuerpos de agua podria crear

resistencia en algunos microorganismos patégenos.
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Tabla 3. Contaminantes béasicos establecidos en la Norma Oficial
Mexicana NOM-002-SEMARNAT-1996

Contaminante

Contaminante

Grasas y aceites

Solidos sedimentables

Solidos suspendido totales

Demanda bioquimica de oxigeno (DBOs)
Arsénico total

Cadmio total

Cianuro total

Cobre total

Cromo hexavalente
Niquel total

Plomo total

Zinc total

Tabla 4. Contaminantes basicos establecidos en la Norma Oficial
Mexicana NOM-003-SEMARNAT-1997

Contaminante

Grasas y aceites

Sdlidos suspendido totales

Demanda bioquimica de oxigeno (DBOs)

10
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Tabla 5. Contaminantes basicos establecidos por la EPA para los

efluentes de la industria farmacéutica

Contaminante Contaminante
Solidos suspendido totales Dimetil sulfoxido
Demanda bioquimica de oxigeno (DBOs) | Trietilamina
Demanda quimica de oxigeno Fenol
Cianuros Benceno
Amoniaco Tolueno
Acetona Xilenos
4-metil-2-pentanona n-hexano
Isobutiraldehido n-pentano
n-amil acetato Cloruro de metileno
n-butil acetato Cloroformo
Etil acetato 1,2-dicloro etano
Isopropil acetato Clorobenceno
Metil formiato o-diclorobenceno
Alcohol amilico Tetrahidrofurano
Etanol Eter isopropilico
Isopropanol Di etilamina
Metilcelosolve Acetonitrilo

1.2 Cefalosporinas.

Las cefalosporinas son farmacos que se encuentran dentro de los

compuestos p-lactamicos.

Las cefalosporinas al igual que las penicilinas son estructuras f-
lactdmicas que poseen dos anillos fusionados, los cuales les brindan su
actividad biolégica. El anillo B-lactamico y el anillo dihidrotiazinico. La
estructura basica de las cefalosporinas consiste en un anillo de dihidrotiazina

unido a un anillo B-lactamico.

11
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Las Cefalosporinas son un grupo de antibiéticos estrechamente
relacionados con las Penicilinas. El acido cefalosporinico es anélogo del
acido penicilinico, el acido cefalosporinico contiene un anillo de
dihidrometatiacina, mientras que el acido penicilinico contiene un anillo

tetrahidrotiazol. Ambos tienen un anillo B-lactamico (USP, 1995).

! | . H,0
NH, H N2
CHs
COOH

Cefalexina

o
H H
N 1 :/S
NH, N lll 10
) _
57 Cl

COOCH

Cefaclor

0
HoH
N 1 1

: | [ ) Hzo
NH, H N .~
0 Cl
COOH
Loracarbef

Accidn Antibacteriana.

Las Cefalosporinas tienen un mecanismo de accion similar al de las
penicilinas, ellas inhiben la union de las unidades peptidicas en las
paredes de la célula bacteriana ocupando el substrato de D-alanil-D-
alanina, el sitio de la transpeptidasa. Sin embargo, existe una evidencia de
que el sitio de accién no es idéntico al de las penicilinas. Debido al
mecanismo similar, se esperara que el espectro antibacterial sea muy

similar al de éstas. Las cefalosporinas estan clasificadas como
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cefalosporinas de primera, segunda, tercera y cuarta generacion (USP,
1995, Ortega-Rollo, 1995, Goodman, 1996).

Las drogas de primera generacion tienen una alta actividad contra
bacterias gram-positivas y una baja actividad contra bacterias gram-
negativas. Asi, éstas son activas contra la mayoria de los staphylococos
(incluso los productores de penicilinasa, pero no los staphylococcus
resistentes a la meticilina. Estas son también activas contra la mayoria de los
streptococcus, incluyendo S. pyogenes, viridans y pneumoniae. Estas no son
activas contra S. faecalis. Otras bacterias gram-positivas susceptibles son ClI.
perfringens, Listeria y Corynebacterium. Las cefalosporinas de primera
generacion también son moderadamente activas contra ciertas bacterias
gram-negativas como Neisseria gonorrheae y meningitidis, muchas como E.
coli, algunas como H. influenzae, Klebsiella y Pr. mirabilis adquiridas fuera de
los hospitales y algunas como Salmonella y Shigella. Las cefalosporinas de
primera generacion incluyen el cefadroxil, cefazolina, cefalexina,
cefaloglicina, cefaloridina, cefalotina, cefapirina y cefradina (USP, 1995).

Las cefalosporinas de segunda generacion son mas activas contra
bacterias gram-negativas y menos activas contra bacterias gram-positivas
gue las cefalosporinas de primera generacién, excepto la cefoxitina tiene una
alta actividad contra gonococos. El incremento notable de la actividad contra
organismos gram-negativos tiene una mayor eficiencia contra H. influenzae ,
la eficacia de la cefoxitina contra B. fragilis y Proteus indol-positivos y la
actividad del cefamandol contra Enterobacter y Proteus indol-positivos. Igual
que las drogas de primera generacion, los miembros de este grupo son
inactivos contra Ps. aeruginosa. En este grupo se encuentran el cefaclor,
loracarbef, cefamandol, cefoxitina y cefuroxima (USP, 1995).

Las cefalosporinas de tercera generacion son considerablemente
menos activas que las drogas de primera generacion contra las bacterias
gram-positivas, pero tienen un espectro mas amplio de actividad contra
organismos gram-negativos. Estas son realmente activas contra organismos

gram-negativos anaerobios y, excepto para cefsulodina, son frecuentemente
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activas contra Enterobacteriaceae (E coli, Enterobacter, Klebsiella
pneumoniae). De especial interés es la actividad contra Ps. aeruginosa,
aunque solo la cefoperazona tiene una alta actividad. Estas drogas son
inactivas contra Acinetobacter. Las drogas en este grupo incluyen la
cefoperazona, cefmenoxima, cefotaxima, cefsolodina, ceftazidima,
ceftriaxona y moxalactama (USP, 1995).

Las cefalosporinas de cuarta generacion tienen un espectro muy
amplio contra bacterias gram-negativas. La Cifepina es la droga reportada
como cefalosporina de cuarta generacion (Ortega-Rollo, 1995, Goodman,
1996, apuntes de medicina, 2000).

Del gran numero de cefalosporinas existentes en el mercado, sélo
algunas de ellas son capaces de absorberse después de su ingestion para
dar concentraciones sistémicas y urinarias adecuadas para el tratamiento de
una infeccion. La excrecion de las cefalosporinas se hace principalmente por
filtracion glomerular y secrecion en los tabulos hacia la orina, pudiéndose
alcanzar niveles de hasta 200 a 2000 ug/mL (Katzung, 1984 , Goodman,
1996). Dentro de este grupo de cefalosporinas se encuentran la cefalexina, el
cefaclor y el loracarbef. El tratamiento oral con cefalexina produce
concentraciones plasmaticas de 16 pg/mL después de una dosis de 0.5 g; sin
embargo, la cefalexina no es metabolizada y se excreta en orina entre el 70 y
100%. No se han reportado los porcentajes de cefaclor y loracarbef
excretados en orina, sin embargo al igual que la cefalexina, éstas no son

metabolizadas y se excretan en la orina (Goodman, 1996).
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4. HIPOTESIS

Las aguas residuales tratadas y los biosélidos obtenidos del reactor
biologico de lotes secuenciados de una industria farmacéutica poseen las
caracteristicas adecuadas y seguras para ser utilizados o reincorporados al
medio ambiente.
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5. OBJETIVOS

5.1 OBJETIVO GENERAL

Validar la eficiencia del carcamo de desactivacion y del reactor
biolégico de la planta de tratamiento de agua residual de una industria
farmacéutica productora de cefalosporinas, mediante la comprobacion de la
eliminacién de estos antibi6ticos, asi como determinar el tiempo de operacion
optimo del reactor biolégico para incrementar la eficiencia de remocion de los

antibioticos y la materia organica.
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5.2 OBJETIVOS PARTICULARES

5.2.1 Caracterizar el efluente del carcamo de desactivacion de
cefalosporinas, asi como el agua residual tratada, para comprobar la

desactivacion de las mismas mediante la técnica de HPLC.

5.2.2 Caracterizar fisicoquimica y micriobiolégicamente los influentes
y efluentes del reactor biolégico de la industria farmacéutica de acuerdo a

la normatividad vigente.

5.2.3 Caracterizar los biosolidos, provenientes del SBR, para
comprobar que en los mismos no estan presentas las cefalosporinas

mediante la técnica de HPLC.

5.2.4 Caracterizar fisicoquimica y microbiolégicamente los biosdlidos,
provenientes del SBR, de acuerdo a la normatividad vigente.

5.25 Proponer la disposicion final adecuada del agua residual tratada

y de los biosdélidos, provenientes de SBR, de la industria farmacéutica.
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6 METODOLOGIA

6.1 Muestreo

La industria farmacéutica se encuentra ubicada en el sur de la Ciudad
de México y ésta se dedica a la fabricacion de cefalosporinas: Loracarbef
(C16H16CIN304.H,0O;  1-Azabiciclo[4.2.0]oct-2-ene-2-4cido  carboxilico, 7-
[(@aminofenilacetil)amino]-3-cloro-8-oxo-, monohidrato, [6R-[60,7B(R¥)]]-
(6R,7S)-7-[(R)-2-amino-2-fenilacetamido]-3-cloro-8-oxo-1-
azabiciclo[4.2.0]oct-2-ene-2-acido  carboxilico, monohidrato), Cefaclor
(C15H14CIN3O4S.H,0O; 5-tio-1-azabiciclo[4.2.0]oct-2-ene-2-acido carboxilico,
7-[(aminofenilacetil)amino]-3-cloro-8-oxo-,monohidrato, [6R-[6a,7B(R*)]]-), VY
Cefalexina (C16H17N304S.H,0O; 5-tio-1-azabiciclo[4.2.0]oct-2-ene-2- &cido
carboxilico,  7-[(aminofenilacetil)amino]-3-metil-8-oxo-,monohidrato, [6R-
[6a,7B(RY)]]-(6R,7R)-7-[(R)-2-Amino-2-fenilacetamido]-3-meil-8-0xo0-5-tio-1-

azabiciclo[4.2.0]oct-2-ene-2- &cido carboxilico monohidrato) (USP, 1995).

Se realizaron dos muestreos por triplicado en diferentes sitios del

proceso en tres tiempos de operacion diferentes.

Para la validacion de la eficiencia del carcamo de desactivacion de
cefalosporinas y del reactor de lotes secuenciados, asi como para la
disposicion final del agua residual tratada y los biosélidos, se tomaron en

cuenta los siguientes parametros:
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de cefalosporinas

E

H,50, Carcamo de L
concentrado [desactivacion c fﬂl“a"s'_s
T} ) :m_e' alosporinas
¥
NaOH —— Carcar:no d_E,’ Agua del area de
Neutralizacién llehado de otros
farmacos

(E)

Analisis

Y

e

Agua de servicios

Reactor Analisis
Biolégico |
(L, M, N)

Disposicion
N B

final
Lodos Analisis
activados *(0) Il
Hipoclorito Carcamo de agua
o residual tratada
de sodio lﬂ,)
Filtro Multi
L. Analisis
> I
+(@
A *ego de DI’EH}]E de la
plantas de ornato red municipal

Figura 1. Sitios de muestreo seleccionados para determinar la eficiencia de

remocion de cefalosporinas mediante desactivacion quimica y biologica.
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6.2 Parametros determinados en el carcamo de desactivacion de
cefalosporinas.

1. Determinacion de cefalosporinas por HPLC (B).
2. Determinaciéon de pH (A, B, E, | y K).

6.3 Parametros determinados en el reactor de lotes secuenciados (Andlisis |
y

1. Determinacion de cefalosporinas por HPLC (Analisis Il)
2. Determinacion de pH.

3. Determinacion de sdlidos.

Solidos sedimentables.

Solidos suspendidos totales.

Sdlidos suspendidos volatiles.

Determinacion de conductividad.

Determinacion de cloruros.

Determinacion de dureza.

Determinacion de demanda quimica de oxigeno.

Determinacion de demanda bioquimica de oxigeno.

© © N o o b

Determinacion de fosfatos.
10. Determinacion de nitrogeno total.

11.Determinacioén de nitrdgeno amoniacal.

6.4 Parametros determinados en el agua residual tratada (Anélisis IlI).

1. Determinacion de pH.

2. Determinacion de sdlidos.
Solidos sedimentables.
Solidos suspendidos totales.

Sdlidos Suspendidos volatiles.
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Determinacion de conductividad.

Determinacion de cloruros.

Determinacion de dureza.

Determinacion de demanda quimica de oxigeno.
Determinacion de demanda bioquimica de oxigeno.

Determinacién de fosfatos.

© © N o O b~ W

Determinacion de nitrégeno total.

10. Determinacion de nitrégeno amoniacal.
11. Determinacion de cloro residual.
12.Determinacion de coliformes totales.

13. Determinacién de coliformes fecales.

6.5 Parametros determinados en los biosélidos (Analisis V).

Determinacion de cefalosporinas por HPLC.
Determinacion de pH.

Determinacion de conductividad.
Determinacion de carbono total.
Determinacion de carbono inorganico.
Determinacion de nitrégeno total.
Determinacion de nitrégeno amoniacal.

Determinacién de nitratos.

© 0 N o g b~ wDdPRE

Determinacion de cloruros.

10. Determinacion de intercambio cationico.
11. Determinacion de contenido de agua.
12.Determinacioén de grasas.

13. Determinacion de solidos volatiles.

14.Determinacion de microorganismos patdgenos y parasitos.

La descripcibn de la metodologia empleada para los diferentes

parametros se encuentra en los Anexos |y IlI.
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7. RESULTADOS Y DISCUSION

7.1 Andlisis de cefalosporinas en agua residual y biosélidos.

7.1.1 Concentracion de cefalosporinas en el carcamo de desactivacion y

agua residual tratada.

La validacion del carcamo de desactivacion de cefalosporinas (figura 2) se
realiz6 por HPLC, haciendo el andlisis del efluente del carcamo para
determinar la presencia de cefalosporinas. De la misma manera se realizé
la determinacidon de cefalosporinas en el agua residual tratada a la salida

del reactor biolégico y a la salida del tren de tratamiento.

Area de llenado
de cefalosporinas

l

H,S0 .
LA Carcamo de
—’ - -
desactivacion
concentrado

h 4

Carcamo de

. . — NaOH
neutralizacién

SBR

Figura2. Validacion del carcamo de desactivacion de cefalosporinas.
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La desactivacion de las cefalosporinas se realiz6 mediante una
hidrélisis acida, empleando 3.0 L de acido sulfurico concentrado por metro
cubico de agua residual. Posteriormente se efectud la neutralizacion de esta
agua residual empleando un total de 2.3 kilogramos hidréxido de sodio, lo
cual corresponde a 5.8 L de NaOH 10 N.

Para poder validar la eficiencia de remocién del carcamo de
desactivacion se compararon los cromatogramas obtenidos para las
cefalosporinas antes y después de su desactivacion, en el laboratorio, con el
cromatograma obtenido del efluente a la salida del carcamo de

desactivacion.

Como se puede observar en las figuras 3, 4, 5y 6 y en la tabla 6, los tiempos
de retencién de la mezcla de cefalosporinas desactivadas en el laboratorio
con acido sulfurico concentrado y de las cefalosporinas antes de su
desactivacion muestran una diferencia significativa de tiempos de retencion,
lo cual nos permite comprobar que empleando acido sulfurico concentrado se
logra desactivar completamente los antibiéticos de interés. Al comparar los
tiempos de retencion de las cefalosporinas antes de su desactivacion con los
tiempos de retenciéon del cromatograma obtenido del efluente del carcamo de
desactivacion (figuras 3, 4, 5y 7), pudimos observar un tiempo de retencion
de 3.63 min, similar al del cefaclor (3.79 min) con una concentracion de 56
ng/m*, la concentracion obtenida para este compuesto no resulta
significativa, comparada con la concentracion de antibiético en los farmacos
elaborados (250 mg).

Ninguna de los otras dos cefalosporinas (loracarbef y cefalexina) fueron
detectadas en el efluente del carcamo de desactivacion, lo cual se demuestra
analizando los tiempos de retencion en los cromatogramas correspondientes
(figuras 4, 5y 7 y la tabla 6). Al comparar los tiempos de retencién de las
cefalosporinas antes de su desactivacion con el de los compuestos obtenidos

al analizar la muestra de agua residual en el efluente del carcamo de
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desactivacion (figuras 4, 5 y 7 y la tabla 6), pudimos observar que los
compuestos presentes en el agua residual tienen tiempos de retencién con
corrimientos de 0.2 minutos y mayores con respecto a los presentados por
las cefalosporinas (loracarbef y cefalexina). Al no presentar estos
compuestos un tiempo de retencion similar al del loracarbef y la cefalexina,
podemos discernir que los compuestos presentes en el agua residual son
diferentes a las cefalosporinas previamente indicadas.

Con los datos obtenidos mediante el andlisis por HPLC, pudimos
observar que la eficiencia de remocion del carcamo de desactivacion para el
cefaclor es de 95% y para loracarbef y cefalexina es de 100%; por lo cual
podemos decir que el agua residual procedente del carcamo de
desactivacion de cefalosporinas, ingresa al SBR practicamente libre de
éstas.

La cefalosporina (cefaclor) que no fue desactivada en el carcamo, fue

eliminada en el SBR, ya que al analizar el agua residual tratada a la salida
del reactor biolégico y del proceso se observO que ésta ya no estaba
presente, como se puede observar en las figuras 8 y 9 y la tabla 6.
En el agua residual tratada se detectaron siete compuestos, de los cuales se
presume que dos pueden ser producto de la degradacion de cefalosporinas
(figura 9), estos compuestos no fueron asignados ni identificados y seran
elucidados en un trabajo futuro. Sin embargo, de acuerdo al mecanismo de
degradacion por hidrdlisis en medio acido y posterior neutralizacién, se
presume que los productos que pueden estar presentes son: a-aminoacidos,
las estructuras de los productos de degradacion que pueden existir en al
agua residual tratada y en los biosélidos se indican a continuacion.
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Tabla 6 Tiempo de retencion de cefalosporinas sin desactivar, cefalosporinas

26

desactivadas y productos de degradacion de cefalosporinas en

agua residual procedente del carcamo de desactivacion, reactor

biolégico y a la salida del tren de tratamiento.

Muestra tr (mMin)
Cefaclor 3.79
Loracarbef 5.33
Cefalexina 8.40
Cefalosporinas desactivadas 1.35
3.07
5.69
Agua residual procedente del 3.63
carcamo de desactivacion 4.90
7.18

Agua residual procedente del
reactor biologico.

No se detectd ningun

compuestos

Agua residual a la salida del

tren de tratamiento.

No se detecto ningan

compuestos
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E CEFACLOR [1 ma/mL]
_§ Calurana: Spher-10, C18, 10 um, 280 % 40 mm

M 3 Detector LVYis a 254 nm
e Fase mévi: Metancl/éguatdeido acsticn [40601)
. Flajo: 1 mL

| ] Valumen de npeceidr 20ul

L 3
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0
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TIEMPO {min)

Figura 3. Cromatograma de cefaclor antes de su desactivacion.
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Figura 4. Cromatograma de loracarbef antes de su desactivacion.
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M
1 CERALEXINA [Tmg/nl)

I —
] Caluman: Sphen-10, C18, 10 um, 260 % 4 mm
] Detector, UV 2 204 rm

L — Fage mdl: Metanol/Agualhoido acéticn [40601)
. Flu: 1 il

| 4 Volmen dempeccion 200l
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0 ]
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Figura 5. Cromatograma de cefalexina antes de su desactivacion.
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’ — MEZCLA DE CEFALOSPORINAS DESACTIVADAS
7 Calurnna: Sphen-10, C18, 10 um, 250 1 4rom

| 7 Detector: LV-Viz 2 254 m
7 Fase mvi: Metandlguatbeids acéticn [40E01)
B Flua: 1 mLdmin

L | Wahumen de inpecein 200l

| ]

LI

0 -

L

LI

g ]

5w
'|||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

TIEMPO (min)

Figura 6. Cromatograma de mezcla de cefalosporinas desactivadas con
acido sulfurico concentrado.
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M - MUESTRA DE AGUA RESDUAL A LA SALIDA DEL CARCAMO DE DESACTIVACION
! . Columna: Spher-10, C18, 1 0um, 250 % 4 rom
] . Detector, LY-is a 204 nm
— Fase mévi: Metanal/Agua/Acido acético (40:601)
| . Fluja: T mLdmin
i Wolumen de inpeccian: 20 UL
LA
g fH
L -
'I' -
S -

TIEMPO (min)

Figura 7. Cromatograma de muestra de agua residual a la salida del carcamo
de desactivacion de cefalospornas.
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M : MUESTRA DE AGUA RESDUAL A L& SALIDA DEL REACTOR BIOLOGICO
. Colmna: Spheni-10, C18, 10um, 250 % 4 mm

I - Detector LYYis 2 204 rm
- Fase mavit Metanol/quatheido acético [40:601)
g Fluja: 1 mLmin

L Wolumen de mvecoion 20 UL

I -

¥ i

0 ]

L e

e —

TIEMPO (min)

Figura 8. Cromatograma de muestra de agua residual a la salida del reactor
biol6gico (SBR).
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M : MUESTRA DE AGUA RESIDUAL A LA SALIDA DEL TREM DE TRATAMENTO
- Colurna Spheri-10, C18, 10um, 250 % 4 mm

I - Detectar: UYis a 254 rm
- Fase mavi: Metanol/guatbeido acético [40:601]
4 Fljo: 1 mLémin

L - Yolumen de inyeceigr: 20l

I -]
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0 ..

L e

T e T

5
_||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||||

TIEMPO (min)

Figura 9. Cromatograma de muestra de agua residual a la salida del tren de
tratamiento.
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7.1.2 Concentracion de cefalosporinas en los biosélidos.

Tabla 7. Tiempo de retencion de productos de degradacion de

cefalosporinas en los biosélidos.

Pico tr (Min)
1 1.40
2 1.58
3 1.76
4 2.38
5 2.58
6 2.85
7 3.46
8 3.92
57.0
M
|
L 1 3 BIOSOLIDOS
] Columna: Spheri-10, C18, 10 um, 250 x 40 mm
I GBS 1 4 Detector: UV-Vis a 254 nm
. 2 ! Fase movil: MetanolfAgualicido acético (40:60:1)
v i Flujo: 1 mLAmin
| / Volumen de inyeccion: 20 uL
0
L 560 1 7
5
5
BRE ] | | s | | | | | |
10 20 30 40 50 50 70 8.0 o

TIEMPO (min)

Figura 10. Cromatograma de muestra de biosélidos.
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Al realizar los analisis para la deteccion de cefalosporinas, se encontro
qgue los compuestos producto de la degradaciéon estan contenidos en los
lodos y presumiblemente la concentracién remanente de cefaclor (tabla 7 y
figura 10), la cual fue de 10 ng/kg de biosdlido en base humeda. La dosis
recomendable de estos antibiéticos en humanos es de 250 a 500 mg cada 8
horas durante 7 dias, por lo que la concentracién remanente de cefaclor no
se consideraria como nociva. Pero si se retoma el concepto de
biomagnificacién, resulta preocupante encontrar estos compuestos en los
lodos; ya que si estos se emplean como remediadores de suelos, las
concentraciones incrementarian importantemente en plantas y animales, por
lo que es urgente desarrollar tecnologias que eliminen al 100% este tipo de

compuestos.

La concentracion y el tipo de farmaco encontrado en el agua depende
de los habitos de la poblacién, de los tratamientos médicos comunmente
empleados para cada regioén y del uso de medicamentos sin prescripcion
médica, asi como del poder adquisitivo y del desarrollo econémico de cada
pais. En México no se ha reportado ningun trabajo relacionado a la deteccién
de compuestos farmacéuticos activos en el medio ambiente. Considerando lo
anterior se tienen reportes de otros paises en los que se han encontrado
diversos tipos de antibiéticos en aguas residuales y en aguas superficiales.
Se ha reportado la presencia de amoxicilina en una concentracion de 16
ug/L, sulfametoxasol y ciprofloxacino en concentraciones de 3.2y 1.4 ug/L en
aguas residuales municipales no tratadas de Atlanta Georgia, USA (Huang y
col., 2001). En otros estudio realizados en aguas residuales, se ha reportado
la presencia de cefalexina en 1.4 pug/L, penicilina, sulfametoxasol y
ciprofloxacino en 4.0 mg/L, trimetropina, tetraciclina y heritromicina de 2.0
ug/L (Sedlak y col., 2003). En Alemania se han reportado concentraciones

menores a 0.9 ug/L para estos antibioticos (Heberer y Reddersen, 2001).
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En 30 sitios de Alemania se han encontrado un 38% de residuos de
antibioticos en concentraciones menores 0.05 ug/L y en 3 sitios se han
encontrado concentraciones de 1 a 5y mayores de 5.0 ug/L (Ternes y col.,
2001). En aguas para consumo humano se han encontrado otros tipos de
farmacos en concentraciones menores a 0.1 pg/L. Algunos investigadores
han utilizado la ozonacién y filtros de carbon activado granulado para
remover estos farmacos, obteniendo un 100% de eliminacion de estos
compuestos. La ozonacién parece ser una técnica poderosa para destruir y
eliminar este tipo de farmacos (Ternes y col., 2001), por lo cual se podria
sugerir que esta técnica fuera utilizada para la eliminacion de cefalosporinas

en lugar de la hidrdlisis con acido sulfurico.

Es interesante conocer que sucede con estos compuestos al ser
absorbido por las plantas en suelos agricolas y forestales, ya que
dependiendo en que parte de la planta sean absorbidos o modificados los
CFA'’s, estos pueden o no tener una afectacion en la salud de animales y del
ser humano. Los compuestos organicos pueden ser transformados a
compuestos inocuos mediante el uso de plantas o fitorremediacion. (Levy y
Taylor, 2003, Salt y col., 1995, Miller y col., 1994, Laturlus y col, 1999,
Corapsioglu 'y col.,, 1999 y Ropassara y col., 2002). Por lo tanto,
considerando las caracteristicas de los biosoélidos estudiados en el presente

trabajo se propone su reutilizacion como mejoradores de suelo.

7.2 Validacién de la eficiencia del reactor de lotes secuenciados (SBR).

7.2.1 Andlisis de los influentes y efluentes del agua residual.

7.2.1.1 Variacion del pH.

La determinacién del pH se realiz6 en varios puntos del tren de

tratamiento de la planta de tratamiento de agua residual (figura 11), por
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triplicado. Los puntos de muestreo que son independientes del tiempo de
operacion del reactor y que son de interés para este trabajo son los puntos A,
B, E, I, y K, tal como se especifica en la figura 12. En la tabla 8 y la figura 11,
se puede observar que el pH registrado a la salida del carcamo de
desactivacion de cefalosporinas (punto B) es muy bajo comparado con los
otros puntos muestreo, esta variacion de pH es debida al empleo de acido
sulfurico concentrado para llevar a cabo dicha desactivacién. La verificacion
del pH en este punto es para comprobar si realmente se tienen las
condiciones necesarias para la desactivacion de las cefalosporinas.
Podemos observar también que el pH del efluente del area de llenado de
cefalosporinas (punto A) es neutro y una vez que ha pasado por el carcamo
de neutralizacién (punto E), la criba (punto 1) y hasta el tanque de mezclado
(punto K), el agua residual también tiene un pH neutro, el cual es necesario
para que los microorganismos empleados en el bioreactor realicen su

funcién.
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Figura 11. Prinipales influentes y efluentes del SBR de la planta de

tratamiento de aguas residuales de la empresa productora de cefalosporinas.

Tabla 8. Variacion de pH en los puntos de muestreo independientes del

tiempo de operacion del reactor.

Punto de muestreo pH
A 6.4
B 2.8
E 7.6
I 7.0
K 6.9
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Figura 12. Variacion de pH en los puntos de muestreo independientes del
tiempo de operacion del reactor.

En las tablas 9 y 10 y las figuras 13 y 14 se puede observar que el pH no
tuvo una variacion significativa a lo largo del proceso, ademas de que la
variacion del tiempo de operacién del reactor tampoco presentd ningun

efecto sobre el valor de pH.
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Tabla 9. Variacion de pH durante el tratamiento biologico en los diferentes
puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
K 6.89 7.12 6.80
L 6.83 7.02 ND
M 6.75 7.00 ND
N 6.88 7.12 ND
@) 7.25 7.11 7.31
P 7.29 7.22 7.34
Q 7.30 7.43 7.38

ND: No determinado

7.6 9

7.4 1

7.2 4

—&— 4 HORAS
—— 6 HORAS
—&— 8 HORAS

pH
\'

6.8 4 A

6.6 4
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Figura 13. Variacion de pH con respecto al tiempo de operacion del reactor

en los diferentes puntos de muestreo.
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Tabla 10. Variacion de pH durante el tratamiento biologico en los diferentes

puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
K 6.00 7.00 7.10
L 6.60 7.16 6.70
M 6.60 7.06 7.00
N 7.00 7.13 7.16
@] 7.03 7.16 7.36
P 7.03 7.16 6.96
Q 7.03 7.23 6.96
7.6 =
7.4 -
7.2 -
7
—&— 4 HORAS
L 6.8- ——6 HORAS
—a&A— 8 HORAS
6.6 =
6.4
6.2 -
6 LJ LJ LJ
K M N (@] P

PUNTOS DE MUESTREO

Figura 14. Variacion de pH con respecto al tiempo de operacion del reactor

en los diferentes puntos de muestreo.
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El pH se mantuvo entre 6.5y 7.0 lo cual sugiere gue no hubo acumulacion de
amonio como en el caso reportado por Ruiz y col. (2003). Los valores de pH
encontrados son similares a los valores reportados para plantas de
tratamiento de agua residuales municipales entre 6.9 y 8.2 (Hong y col.,
2003). Hong y Bhamidimarri reportaron un valor de pH de 7.1 en un reactor
biolégico, lo cual es similar al valor de pH que se obtuvo en el reactor donde
se realizo el presente estudio .

El pH es un pardmetro que no se encuentra registrado en la normatividad
mexicana; sin embargo, es importante controlarlo ya que de ello depende la
sobrevivencia de muchas especies animales y vegetales a nivel microscopico
y macroscopico en el medio ambiente. La reglamentacion de la EPA marca
un pH de 7.0 para aguas tratadas descargadas a alcantarillado (EPA 1995),
por lo que el pH de los efluentes tratados en la empresa de estudio, si

cumplen con esta caracteristica.

7.2.1.2 Variacion de la concentracion de sélidos sedimentables.

En la tabla 11 y la figura 15, se puede observar que los solidos
sedimentables presentes en el agua residual son minimos a la entrada del
bioreactor y que estos se logran remover completamente después del
proceso de sedimentacidon en el bioreactor. Se observdé (punto O) que
durante las primeras cuatro horas de operacion del reactor, se tuvo una
remocién de aproximadamente el 30% de los sélidos sedimentables en el
agua residual tratada y cuando el tiempo de operacion fue modificado a6y 8
horas se obtuvo una remocion del 100%. Durante la cloracion (punto Q) no
se encontré variaciéon, permaneciendo los sdlidos sedimentables en 0
mL/min. Estos se encuentran dentro de los limites maximos permisibles
establecidos en las Normas Oficiales Mexicanas NOM-002-SEMARNAT-
1996 y NOM-001-SEMARNAT-1996.
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Tabla 11. Variacion de la concentracion de solidos sedimentables durante el

tratamiento biologico en los diferentes puntos de muestreo a

diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mL/L) (mL/L) (mL/L)
K 1.57 2.20 1.17
L ND ND ND
M ND ND ND
N ND ND ND
(@) 0.50 0.00 0.00
P 0.00 0.00 0.00
Q 0.00 0.00 0.00
ND: No determinado
2.5+
Da
~ 154
3
£ O 4 HORAS
B 14 W6 HORAS
08 HORAS
0.54
0 . : : : WS 4
K M N 0 P Q
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Figura 15. Variacion de la concentaciéon de solidos sedimentables con

respecto al tiempo de operacion del reactor en los diferentes

puntos de muestreo.
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La norma Oficial Mexicana NOM-001-SEMARNAT-1996, establece que los
limites para sélidos sedimentables en aguas de rio y embalses naturales y
artificiales debe ser menor a 2.0 mL/L, por lo tanto los valores encontrados
en los influentes y efluentes del proceso estudiado nos indican que se
encuentran por debajo de los limites establecidos por la norma, ya que a la
entrada del tanque mezclador los valores fueron menores a 2.2 mL/L y para
el agua tratada el valor encontrado fue menor de 0.5 mL/L. La normatividad
establece que los limites maximos permisibles de descarga para aguas
residuales a sistemas de alcantarillado es de 5 mL/L, como promedio
mensual y como se puede observar en la tabla 8 y la figura 14 nuestros
valores son menores al 50% del valor reportado (NOM-002-SEMARNAT-
1996). Se puede comprobar por lo tanto que la eficiencia de remocion de
sélidos sedimentables fue del 100% y de acuerdo a norma NOM-01-
SEMARNAT-1996, estas aguas pueden ser descargadas en cuerpos de

aguas naturales.

7.2.1.3 Variacion de la concentraciéon de sélidos suspendidos totales.

En las tablas 12 y 13 y en las figuras 16 y 17, se puede observar que los
sélidos suspendidos totales en la descarga de las aguas residuales tratadas
esta dentro de los limites marcados por las Normas Oficiales Mexicanas
NOM-002-SEMARNAT-1996 y NOM-001-SEMARNAT-1996.

La eficiencia de remocion de los sélidos suspendidos totales fue de un 98%,
valor similar al reportado por Hong y col. (2003) y Hong y Bhamidimarri
(2003) en una planta de tratamiento de aguas residuales municipales. La
NOM-001-SEMARNAT-1996 establece como limites maximos permisibles
para solidos suspendidos totales en aguas de uso en riego agricola de 150 a
200 mg/L, para uso publico de 75 a 125 mg/L, para proteccion de vida
acuatica de 40 a 60 mg/L y en aguas costeras y humedales naturales de 75 a

125 mg/L, como se puede observar los valores encontrados en el agua

44



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

residual tratada estdn muy por debajo de los limites maximos establecidos
por la normatividad, por lo que para el caso de soélidos sedimentables y
sélidos suspendidos totales, la eficiencia del tratamiento es excelente.
Durante el segundo muestreo pudimos observar que el contenido de
sélidos suspendidos totales fue mayor a los obtenidos en el primer muestreo,
esto debido probablemente a la produccion efectuada durante esos dias. La
eficiencia de remocién fue de 88, 46 y 57% para las 4, 6 y 8 horas de
operacion del reactor. Los valores obtenidos durante este muestreo
estuvieron por arriba de los limites maximos permisibles indicados en la
normatividad correspondiente para aguas de uso en riego agricola, uso
publico, proteccibn de vida acuatica y aguas costeras de humedales

naturales.

Tabla 12. Variacion de la concentracion de sélidos suspendidos totales
durante el tratamiento biol6gico en los diferentes puntos de
muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mgl/L) (mg/L) (mg/L)
K 153.33 140.00 160.00

L ND ND ND

M ND ND ND

N ND ND ND

O 4.66 5.33 6.66

P 3.33 4.33 4.00

Q 3.00 2.33 4.00

ND: No determinado
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Figura 16. Variacion de la concentracion del sélidos suspendidos totales con
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Tabla 13. Variacion de la concentracion de solidos suspendidos totales

durante el tratamiento biolégico en los diferentes puntos de

muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

K 1052.43 889.15 740.00

L 864.15 708.30 780.33

M 673.66 537.50 779.33

N 690.33 783.33 747.66

0] 907.33 856.66 693.33

P 913.00 540.00 715.33

Q 928.86 410.00 426.63
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Figura 17. Variacion de la concentracion de sélidos suspendidos totales con

respecto al tiempo de operacion del reactor en los diferentes

puntos de muestreo.
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7.2.1.4 Variacion de la concentracion de solidos suspendidos volatiles.

Se observo que la eficiencia de remocion de solidos suspendido volatiles no
se modifico al variar el tiempo de operacion del reactor, como se puede
observar en la tabla 14 y en la figura 18. Los valores de entrada fueron
menores a 110 mg/L y el valor en el agua tratada fue en promedio de 2.3
mg/L, lo cual representa un 98% de remocion. Para otras empresas
farmacéuticas, se ha reportado una concentracion promedio de solidos
suspendidos volatiles de 30 a 300 mg/L en las aguas residuales sin tratar
(Lizama-Bahena y Mijaylova-Nacheva, 1996). Los resultados obtenidos con
este analisis nos dan un estimado de la concentracibn de materia organica
presente en el agua residual y como se puede observar, la eficiencia de

remocion es buena.

Tabla 14. Variacion de la concentracion de solidos suspendidos volatiles
durante el tratamiento biolégico en los diferentes puntos de

muestreo a diferentes tiempos de operacién del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
K 98.33 100.00 110.00

L ND ND ND

M ND ND ND

N ND ND ND

@) 3.33 2.33 5.00

P 2.33 4.66 4.33

Q 2.33 2.33 2.33

ND: No determinado
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Figura 18. Variacion de la concentracion de solidos suspendidos volatiles con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los diferentes sitios

de muestreo.

7.2.1.5 Variacion de la conductividad.

En las tablas 15y 16 y en las figuras 19 y 20, podemos observar que
la conductividad se mantuvo practicamente constante desde la entrada del
agua residual al tanque mezclador hasta la salida del agua residual tratada.
Los valores encontrados en la planta de tratamiento van de 1.08 a 3.15
uS/cm y de 900 a 1800 uS/cm. La variacion de la conductividad en cada uno
de los muestreos se debio al ciclo de operacion de la planta, presentandose
un valor de conductividad mayor cuando se llevaba a cabo la regeneracion
de las resinas intercambiadoras de iones empleadas para el suministro de
agua desionizada al area de produccion.

La conductividad no es un parametro que se encuentre en la

normatividad mexicana vigente; sin embargo, ésta nos permite determinar de
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manera indirecta el contenido de sales presentes en los influentes y efluentes
procedentes de los diferentes sitos de muestro en el tren de tratamiento. En
un trabajo reportado para una planta farmoquimica (Ortiz-Luna, 1996) se
puede observar que la conductividad se encuentra en un limite de 400 a
5200 uS/cm y que ésta varia en funcion del area de la cual procede la
descarga, al igual que en nuestro caso ésta depende del proceso efectuado

por dia.

Como se puede observar el tiempo de operacién del reactor bioldgico,
no tiene ningun efecto sobre la conductividad del agua tratada. Sin embargo,
es un parametro util que sirve como indicador para tener un control en el
funcionamiento de las resinas de intercambio i6nico y de la variacién de

material i6nico en el agua residual tratada.

Tabla 15. Variacion de la conductividad durante el tratamiento biolégico en
los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de
operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(uS/cm) (uS/cm) (uS/cm)
K 1409.66 1483.50 950.33
L ND ND ND
M ND ND ND
N ND ND ND
@) 1013.00 1222.00 1571.00
P ND ND 1877.00
Q 1654.33 1470.00 1638.00

ND: No determinado
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Figura 19. Variacion de la conductividad con respecto al tiempo de operacion

del reactor en los diferentes sitios de muestreo.

Tabla 16. Variacién de la conductividad durante el tratamiento biolégico en
los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de

operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(uS/cm) (uS/cm) (uS/cm)

K 1.99 2.68 2.04

L 1.85 2.26 1.76

M 2.01 2.99 1.79

N 1.62 1.86 2.97

@) 1.93 2.66 2.39

P 2.00 3.09 3.08

Q 2.83 1.091 3.15
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Figura 20. Variacion de la conductividad con respecto al tiempo de operacion

del reactor en los diferentes sitios de muestreo

7.2.1.6 Variacion de la concentracion de cloruros.

En los resultados que se muestran en la tabla 17 y en la figura 21 se
puede observar que la concentracion de cloruros se mantuvo practicamente
constante a lo largo del proceso de tratamiento, encontrandose valores de
196 a 291 mg de cloruros/L.

Los cloruros no se encuentran en la normatividad mexicana vigente,
sin embargo, éste es un dato importante para poder evaluar y eliminar las
interferencias que éstos presentan durante el analisis de la demanda quimica
de oxigeno. El uso de esta agua tratada para fines de riego de plantas de
ornato o forestal, no representa ningun riesgo para las mismas, debido a que
la concentracion se encuentra por debajo de los limites establecidos para
agua potable (250 mg/L) (NOM-127-SSA1-1994). En una industria
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farmoquimica mexicana (Ortiz-Luna, 1996) se reportdé un limite de
concentraciones de cloruros de 39 a 1550 mg/L.

AlUn cuando este parametro no esta normado, es importante darle
seguimiento, debido a que se ha reportado que el agua con alto contenido de
cloruros puede ocasionar corrosion en tuberias, debido a que el i6n cloruro
es muy pequefio y puede penetrar la capa protectora en la interfase oxido-
metal y reaccionar con el hierro estructural (Rigola Lapefa, 1989).

Tabla 17. Variacion de la concentraciéon de cloruros durante el tratamiento
biolégico en los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos

de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mgl/L) (mg/L) (mg/L)

K 275.06 240.09 198.30

L 226.06 196.08 225.74

M 252.55 261.04 212.07

N 231.37 266.10 206.69

0] 226.74 229.06 217.07

P 286.35 234.43 253.09

Q 291.53 244.68 260.75
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Figura 21. Variacion de la concentracion de cloruros con respecto al tiempo

de operacion del reactor en los diferentes sitios de muestreo.

7.2.1.7 Variacion de la dureza (expresada como mg de CaCOg/L).

En la tabla 18 y en la figura 22 podemos observar una remocién de
dureza de 98% a los diferentes tiempos de muestreo, los valores de dureza
encontrados son atribuibles a la adicion de cal durante el proceso para la
formacioén de floculos los cuales permiten un menor tiempo de sedimentacion

de los solidos.

La normatividad mexicana en materia de agua residual, no considera a
la dureza como un parametro el cual se deba controlar. Los valores de
dureza presente en el agua residual y el agua residual tratada se encuentran
al doble y hasta 12 veces por arriba del valor permitido en la norma de agua
para uso y consumo humano (NOM-127-SSA1-1994).

La determinacion de la dureza es de gran importancia desde el punto
de vista de ingenieria, ya que la presencia de sales disueltas de calcio y
magnesio ocasiona el incrustamiento y/o taponamiento de tuberias (Rigola
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Lapefia, 1989), de acuerdo a los valores encontrados en la planta de
tratamiento podemos observar que el agua descargada por la empresa es
considerada como agua muy dura (mas de 300 mg de CaCOs/L) (Kiely,
1999), por lo que no se recomienda usarla como agua de servicio o en tareas

de enfriamiento.

Tabla 18. Variacion de la dureza durante el tratamiento biolégico en los

diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacién

del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

K 8000 9000 2750

L 6750 4250 4500

M 4750 4750 3250

N 4500 4000 4250

O 4600 4750 3250

P 4800 5750 4750

Q 5200 6250 1250
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Figura 22. Variacion de la dureza con respecto al tiempo de operacion del

reactor en los diferentes sitios de muestreo.

7.2.1.8 Eficiencia de remocion de demanda quimica de oxigeno (DQO)

En la tabla 19 y en la figura 23, podemos observar que la eficiencia de
remocion de DQO durante el primer muestreo fue de 94%, 95% y 78% para
las 4, 6 y 8 horas de operacion del reactor, correspondiente a una
concentracion de 450.16 mg/L y 28.5 mg/L, 312.36 mg/L y 14.32 mg/L y
294.13 mg/L y 63.84 mg/L en el tanque mezclador y a la salida de agua
tratada respectivamente.

Durante el segundo muestreo se pudo observar una variacion significativa de
la eficiencia de remocién de DQO del reactor, siendo ésta de 15% (272 mg/L
y 230.67 mg/L), 52% (402.66 mg/L y 286 mg/l) y 29% (523 mg/L y 253.33

mg/L) para las 4, 6 y 8 horas de operacion respectivamente, como se
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muestra en la tabla 20 y la figura 24. Esta variacion se tuvo debido a que el
dia anterior a la realizacién del muestreo se presentd una gran precipitacion
pluvial, lo cual modific6 completamente las condiciones de operacion del
mismo. Debido a esta variacion fue necesario realizar un tercer muestreo en
el cual se pudo observar que la eficiencia de remocién de DQO fue de 94%
(423.33 mg/L y 24.5 mg/L), 96% (218 mg/L y 20 mg/L) y 97% (389.33 mg/L y
10 mg/L) para las 4, 6 y 8 horas de operacion respectivamente. Como se
puede observar la eficiencia de remocion se vio afectada por las
precipitaciones pluviales, ya que éstas modifican considerablemente las
condiciones en el bioreactor.

Se ha reportado un 70 % de remocién de DQO para aguas residuales
de una industria farmacéutica empleando un tratamiento anaerobio (Lizama-
Bahena y Mijaylova-Nacheva, 1996) y de un 95 % de acuerdo a Ortiz-Luna,
(1996), usando un tratamiento aerobio. Por lo que se puede decir que la
remocién de DQO es eficiente en el caso estudiado.

Considerando los valores de DQO encontrados, la carga de materia
organica es baja con respecto a otros procesos mencionados en la literatura,
por ejemplo Chimenos y col. (2003), mencionan un valor de DQO de 10205
mg/L en aguas residuales de una empresa de colorantes naturales; lo cual es
debido a la misma composicién de las aguas residuales de la empresa
farmacéutica, y por lo tanto la carga organica es mas facil de remover en el
reactor biolégico.

Como se pudo observar las remociones de DQO se llevan a cabo
eficientemente a 4 y 6 horas de operacion (95%), sin embargo a las 8 horas
de operacion esta eficiencia disminuyo en un 15 %, esta disminucion pudo
ser debida a la muerte de los microorganismos a ese tiempo de operacion y
a su reincorporacion como materia organica, incrementando la concentracion

de materia organica en el medio.
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Tabla 19. Variacion de DQO durante el tratamiento bioldgico en los diferentes

puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
K 450.16 312.36 294.13
L 109.39 105.23 145.10
M 95.92 96.17 125.56
N 75.29 84.70 84.90
O 46.29 100.72 90.12
P ND ND ND
Q 28.50 14.32 63.84
ND: No determinado
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Figura 23. Eficiencia de remocién de DQO con respecto al tiempo de

operacion del reactor en los diferentes puntos de muestreo.
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Tabla 20. Variacion de DQO durante el tratamiento biolégico en los diferentes

puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
K 272.00 523.33 402.66
L 568.00 266.66 322.67
M 526.66 441 .33 334.66
N 640.00 658.67 513.33
0] 508.00 520.00 353.33
P 542.66 462.66 298.66
Q 230.67 253.33 286.00
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Figura 24. Eficiencia de remocion de DQO con respecto al tiempo de

operacion del reactor en los diferentes puntos de muestreo.
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7.2.1.9 Eficiencia de remocion de demanda bioquimica de oxigeno
(DBO).

Los resultados de DBO presentaron una alta variabilidad lo cual refleja
que la carga de materia organica fue variable, como se puede observar en la
tabla 21 y en la figura 25; cabe aclarar que las diferencias de materia
organica en las descargas en esta empresa dependen de las actividades
laborales por dia. Considerando lo anterior se encontraron valores de DBO
en el tanque de mezclado de 50 mg/L para un dia, hasta de 255 mg/L para
otro dia de muestreo. Se debe recordar que algunas veces la planta sélo
opera como empaquetadora de farmaco y en estos periodos las descarga de
materia organica es muy baja, siendo la principal aportacién el agua de
servicios. Cuando las principales actividades son la formulacion de farmacos
se tiene un incremento apreciable de la carga organica, reflejandose en el
valor de DBO. Como se puede observar el valor de DBO encontrado a la
salida del filtro multicapa también presenta una variacién significativa entre
los diferentes dias de muestreo; sin embargo, se puede notar que la
remocién de DBO para la mayoria de los muestreos fue de un 50% y en
aguellos casos en los que las remocién fue muy baja, se puede atribuir ésta
a que las condiciones de operacion no fueron las mismas, debido al derrame
del bioreactor durante una precipitacion pluvial excesiva. Los valores de DBO
reportados a la salida del bioreactor se encuentran dentro de los limites
establecidos por las Normas Oficiales Mexicanas NOM-002-SEMARNAT-
1996 y NOM-001-SEMARNAT-1996, que establece como méaximo un
promedio mensual de 150 mg/L y un promedio diario de 200 mg/L. Con
respecto a la NOM-003-SEMARNAT-1997, encontramos que los valores
reportados para la descarga estuvieron por arriba de los limites establecidos
para el reuso de servicios al publico con contacto directo (20 mg/L) y
contacto indirecto u ocasional (30 mg/L).

Algunos autores reportan para los influentes de plantas de tratamiento

de aguas residuales municipales valores de DBO hasta de 270.86 mg/L
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(Houng y Bhamidimarri, 2003), en algunas empresas farmacéuticas
mexicanas se han reportado valores de DBO a la entrada del proceso de
hasta 100 mg/L cuando la carga organica es baja (aguas residuales de
servicios) y valores hasta de 15000 mg/L cuando la carga organica procede
del area de fabricacién de cremas, este caso en particular se presenté en
una industria farmoquimica (Sanofi) de una produccion elevada, y
considerando que la empresa farmacéutica del presente estudio es mediana
y las aguas residuales generadas son el 10% de las aguas residuales de
Sanofi (Ortiz Luna, 1996); nunca se tuvieron valores de DBO tan altos como

los de SANOFI pero la eficiencia de remocion si fue similar.

Tabla 21. Variacién de DBO durante el tratamiento biolégico en los diferentes

puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

K 138.75 255.00 97.50

L 105.00 127.50 150.00

M 127.50 127.50 71.25

N 108.75 105.00 60.00

o 120.00 127.50 72.50

P 165.00 142.50 90.00

Q 165.00 123.75 85.00
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Figura 25. Eficiencia de remocion de DBO con respecto al tiempo de

operacion del reactor en los diferentes puntos de muestreo.

7.2.1.10 Variacién de la concentracién de fosfatos.

En las tablas 22 y 23 y en la figuras 26 y 27 se puede observar de
forma general que no se tiene remocion de fosfatos con este tipo de
tratamiento. Se sugiere para mejorar el proceso, especificamente en este
punto, el uso de sales de magnesio para precipitarlos como estruvita
“MgNH4PO,”, siendo éste un método reportado como eficiente en la
eliminacién de fosfatos en una planta de tratamiento de aguas residuales de
una empresa productora de acido carminico (Chimenos y col., 2003).

Es notorio un incremento de fosfatos durante el llenado andxico y el
llenado con aireacion, debido a que en este tipo de reactor existe una carga

de biosdlidos y por lo tanto una concentracion de fosfatos remanente.
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La normatividad mexicana en la NOM-001-SEMARNAT-1996,
establece como limites méaximos permisibles para uso de riego agricola una
concentracién en un limite de 20 a 30 mg/L de fosfatos, encontrandose el
agua residual tratada en el limite superior. Algunos autores han reportado
valores de 4 a 9 mg/L en una planta de tratamiento anaerobia (Lizama-
Bahena y Mijaylova-Nacheva, 1996) y hasta 3490 mg/L en una planta de
tratamiento de aguas residuales de colorantes de origen natural (Chimenos y
col., 2003). Los valores de fosfatos reportados para una empresa
farmoquimica varian desde 10 has 70 mg/L y en nuestro caso se obtuvieron
valores desde 10 hasta 110 mg/L. Como se puede observar los valores de
fosfatos varian de acuerdo al tipo de empresa y los productos elaborados y
desechados en la aguas residuales.

Este parametro es importante debido a que puede ser critico en la
eutroficaciéon de las aguas superficiales, si es que las descargas son a
cuerpos de agua, y si las descargas son en suelo (riego) contribuye a
incrementar la alcalinidad formando facilmente sales de fosfato célcico
(Rigola Lapefia, 1989).

Tabla 22. Variacion de la concentracion de fosfatos durante el tratamiento
biolégico en los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos

de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

K 61.85 109.86 109.59

L 82.85 101.88 95.83

M 75.48 104.16 98.02

N 65.60 89.09 86.48

O 78.72 76.65 94.22

P 54.13 82.16 93.16

Q 78.17 111.67 95.47
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Figura 26. Variacion de la concentracion de fosfatos con respecto al tiempo

de operacion del reactor en los diferentes puntos de muestreo.

Tabla 23. Variacion de la concentracion de fosfatos durante el tratamiento
biolégico en los diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos

de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
K 22.40 32.94 43.73
L 28.82 74.49 37.39
M 27.38 72.86 49.18
N 19.43 67.49 36.47
@) ND ND ND
P ND ND ND
Q ND ND ND

ND: No determinado
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Figura 27. Variacion de la concentracion de fosfatos con respecto al tiempo

de operacion del reactor en los diferentes puntos de muestreo.

7.2.1.11 Variacion de la concentraciéon de nitrégeno total.

En la tabla 24 y la figura 28 podemos observar que no hubo
diferencias significativas entre los tiempos de operacion, para la remocion de
nitrogeno total. En todos los casos se obtuvo un 70% de eficiencia de
remocidn. La mayor proporcion de este contaminante se precipita junto con
los lodos residuales. La NOM-001-SEMARNAT-1996, establece como limite
maximo permisible en aguas residuales descargadas en rios, un valor de 40
mg/L. Por lo tanto, las aguas tratadas en esta planta de tratamiento cumplen
con la normatividad, ya que las concentraciones encontradas representan el

15% del valor marcado por la norma.
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En empresas farmoquimicas manejan concentraciones de 1600 a
4500 mg/L en el influente (Lizama-Bahena y Mijoylova-Nacheva, 1996) y de
1.0 y 50 mg/L de nitrégeno total (Ortiz-Luna, 1996) y para el caso de estudio
se manejaron valores entre 20 y 27 mg/L para la entrada y entre 5y 8 mg/L

para la salida del proceso.

Tabla 24. Variaciébn de la concentracion de nitrégeno total durante el
tratamiento bioldégico en los diferentes puntos de muestreo a diferentes

tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
K 27.06 27.44 22.21
L ND ND ND
M ND ND ND
N ND ND ND
O 8.96 6.72 ND
P ND ND ND
Q 7.65 5.79 6.53

ND: No determinado
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Figura 28. Variacion de la concentracion de nitrégeno total con respecto al
tiempo de operacion del reactor en los diferentes puntos de

muestreo.

7.2.1.12 Variacion de la concentracion de nitrdgeno amoniacal.

En las tablas 25 y 26 y las figuras 29 y 30 podemos observar que no
hubo una remocion de nitrégeno amoniacal durante el tratamiento de las
aguas residuales. Se observd un ligero incremento en la concentracion de
nitrdgeno amoniacal en el reactor bioldgico, debido a los procesos de
nitrificacion llevados a cabo por los microorganismos. La variacion de los
valores reportados son debidos a las actividades realizadas en la empresa al
momento del muestreo.

La normatividad mexicana no establece limites maximos permisibles
para este parametro. Sin embargo, algunos autores reportan de 1000 a 2400
mg/L en tratamientos anaerobios (Lizama-Bahena y Mijoylova-Nacheva,

1996) y de 2320 mg/L en tratamientos aerobio (Chimenos y col, 2003) como
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se puede apreciar los valores que se obtuvieron en este caso son 1000
veces mas pequefios que los valores de las empresas reportadas por los
autores citados. Lo cual es indicativo de que la mayor proporcién de este
compuesto se encuentra en la fraccion de los lodos activados. En general se
puede decir que el tiempo de operacion no tuvo efecto sobre la remocion de

nitrégeno amoniacal.

Tabla 25. Variacion de la concentracién de nitrégeno amoniacal durante el
tratamiento biolégico en los diferentes puntos de muestreo a diferentes

tiempos de operacién del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

K ND ND ND

L 0.52 0.58 0.65

M 0.76 0.48 0.76

N 0.55 0.33 0.41

@) ND ND ND

P ND ND ND

Q 0.41 0.54 0.52

ND: No determinado
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Figura 29. Variacion de la concentracion de nitrdgeno amoniacal con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los diferentes

puntos de muestreo.

Tabla 26. Variacion de la concentracion de nitrdgeno amoniacal durante el
tratamiento biolégico en los diferentes puntos de muestreo a
diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)

K ND ND ND

L 1.92 2.05 1.84

M 1.73 1.57 1.43

N 0.43 0.4 0.70

0] ND ND 8.36

P ND ND ND

Q 0.2 0.2 ND

ND: No determinado
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Figura 30. Variacion de la concentracion de nitrbgeno amoniacal con
respecto al tiempo de operacion del reactor en los diferentes

puntos de muestreo.

7.2.1.13 Variacion de la concentracion de cloro residual.

En las tablas 27 y 28 y las figuras 31 y 32 podemos observar que la
concentracion de cloro residual libre varia en un intervalo de 0.6 a 1.8 mg/L,
aun cuando no existe normatividad para este parametro en aguas residuales
tratadas, si tomamos como referencia la norma NOM-127-SSA1-1994, ésta
marca un limite permisible de 0.2 a 1.5 mg/L de cloro residual libre para
aguas potables y la NOM-041-SSA1-1993 nos marca una concentracion
méaxima permisible de 0.1 mg/L en aguas purificadas envasadas, por lo tanto,
podemos decir que las concentraciones de cloro residual libre en las aguas

tratadas tienen una concentracion que no afectaria a la salud, y
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considerando que esta aguas seran utilizadas para riego, se puede

presuponer que las plantas no se veran afectadas por el contenido de cloro.

Tabla 27. Variacion de la concentraciéon de cloro residual durante el

tratamiento biologico en los diferentes puntos de muestreo a

diferentes tiempos de operacion del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
O ND ND ND
P 1.87 0.72 1.37
Q 1.82 0.65 0.90
ND: No determinado
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Figura 31. Variaciéon de la concentracion de cloro residual con respecto al

tiempo de operacion del reactor en los diferentes puntos de

muestreo.
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Tabla 28. Variacion de

la concentraciéon de cloro residual durante el

tratamiento biolégico en los diferentes puntos de muestreo a

diferentes tiempos de operacién del reactor.

Puntos de muestreo 4 Horas 6 Horas 8 Horas
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
0] 0.953 1.093 1.044
P 1.091 1.247 1.241
Q 1.112 1.475 1.249
ND: No determinado
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Figura 32. Variacion de la concentracion de cloro residual con respecto al

tiempo de operacion del reactor en los diferentes puntos de

muestreo.
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7.2.1.14 Variacion de la concentracidon de coliformes totales y fecales.

El tratamiento fue efectivo para la eliminacion de coliformes totales y
fecales, estos por su densidad se sedimentan junto con los lodos; sin
embargo, podemos observar en las tablas 29 y 30 que antes de la cloracién
se tiene un 18% de coliformes totales y fecales que alun permanecen en el
agua residual tratada y una vez que ha sido clorada se logra la eliminacion
total de los coliformes. Se puede decir que el tratamiento realizado en esta
empresa es eficiente para remover microorganismos patdégenos en el agua
residual tratada.

La NOM-003-SEMARNAT-1997, establece como limites maximos
permisibles para aguas residuales tratadas que seran reutilizadas para
servicios al publico con contacto directo, un valor de 240 NMP/100 mL y para
el caso de uso indirecto, se maneja un valor de 1000 NMP/100 mL, como se
puede ver en las tablas 26 y 27 las aguas residuales tratadas en este
proceso cumplen con esta normatividad en su limite mas bajo, y no
representa ningun riesgo en cuanto a microorganismos patdgenos
(coliformes totales y fecales). El agua residual tratada cumple con los limites
maximos permisibles establecidos en las normas NOM-003-SEMARNAT-
1997 y NOM-001-SEMARNAT-1996.

73



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

Tabla 29. Variacion de la concentracién de microorganismos patégenos

(coliformes totales) durante el tratamiento bioldgico en los

diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion

del reactor.

Puntos de 4 Horas 6 Horas 8 Horas
muestreo (NMP/100 mL) (NMP/100 mL) (NMP/100 mL)

K >110 >110 >110
L >110 >110 110
M >110 >110 110
N >110 21 ND
@) 24 110 >110
P 0 0 0
Q 0 0 0

ND: No determinado
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Tabla 30. Variacion de la concentracion de microorganismos patégenos

(coliformes fecales) durante el tratamiento biolégico en los

diferentes puntos de muestreo a diferentes tiempos de operacion

del reactor.

Puntos de 4 Horas 6 Horas 8 Horas
muestreo (NMP/100 mL) (NMP/100 mL) (NMP/100 mL)
K >110.0 46.0 >110.0
L 2.0 14 110.0
M 11 15.0 110.0

N 24.0 0.3 ND
@) 0.7 2.1 >110.0
P 0.0 0.0 0.0
Q 0.0 0.0 0.0

ND: No determinado

7.3 Andlisis de biosélidos.

7.3.1 Andlisis fisicoquimicos.

Se analizaron los nutrimentos contenidos en los biosélidos con el fin
de evaluar si su disposicion final podria ser como fertilizante en lugar de
incinerarlos como se venia realizando en la empresa; debido a que al
utilizarlo como fertilizante se abatirian los costos de la disposicion tradicional
y probablemente la empresa obtendria algiin beneficio econémico.

Como se puede observar en la tabla 31, el valor de pH en los
biosolidos, procedentes del reactor biologico, es de 12.0, este valor es
atribuible al empleo de cal para la floculaciéon y estabilizacion de los
biosélidos; sin embargo, considerando la concentracion de materia organica
y de nitrdgeno total se puede considerar su uso como mejorador de suelos o

como fertilizante, ya que es conocido que algunos agricultores hacen uso de
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la cal para incrementar el contenido de calcio en el suelo y elevar el pH en el
caso de algunos cultivos que asi lo requieren (maiz). Se ha reportado que el
uso de este tipo de biosolidos incrementa la concentracién de nutrimentos,
mejora la permeabilidad, incrementa la concentraciéon de materia organica y

la retencion de agua en los suelos (Krogman, 1998).

Como se puede observar comparando con suelo usado normalmente
en jardineria, los biosdlidos contienen una alta concentracion de materia
organica, aproximadamente el doble que el suelo de jardin y 2.5 veces mayor
concentracion de nitrégeno, nutrimentos esenciales para el mejoramiento de

suelos y el desarrollo de las plantas.

Tabla 31. Caracteristicas fisicoquimicas del biosélido.

Caracteristicas Biosolidos
pH H,O 12.0 (1.5) 2
Conductividad eléctrica (mS m™) 4.2 (0.1)
C total (g kg™ biosélido seco) 162 (8)
C inorganico (g kg™ biosélido seco) 14 (2)
N total (g kg™ biosélido seco) 21 (3.5)
NH." (mg kg™ biosélido seco) 457 (15)
NO3 (mg kg™ biosélido seco) 71 (13)
PO, disponible (mg kg™ biosélido seco) 492 (7)
CI" (g kg™ biosélido seco) 37 (2)
Capacidad de intercambio catidnico 176 (36)
(cmol; kg™
Contenido de agua (g kg™ biosélido 620 (10)
seco)
Grasas (g kg™ biosélido seco) 4.2 (0.2)
Solidos volatiles (g kg™ biosélido seco) 284 (20)

% Los valores entre paréntesis son las desviaciones estandar de cuatro réplicas
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7.3.2 Andlisis microbioldgicos.

Tabla 32. Microorganismos patdégenos y parasitos en el biosdlido y limites
maximos permisibles (US-EPA, 1995).

USEPA (1995) Limites maximos aceptables
Microorganismos Biosolidos Clase A Clase B
parasitos y

patdgenos

Hongos (UFC? g™ 50 (10)° ND ND
Coliformes totales 1200 (170) ND ND
(UFC g?)

Coliformes fecales 700 (200) < 1000 < 2000x10°
(UFC g™)

Shigella sp. (UFC 2 (1) ND ND

g

Salmonella sp. 3 (1) <3 < 300
(UFC g™)

Huevecillos de| 30x10° (1000) < 10x10° < 35x10°
Helmintos

(huevecillos kg™)

# UFC: unidades formadoras de colonia

® Los valores entre paréntesis son las desviaciones estandar de cuatro réplicas

Comparando las concentraciones de patdgenos en los biosdlidos y de
acuerdo a los lineamientos marcados por la US-EPA, fraccion 503, 1994 y
por la NOM-004-SEMARNAT-2002, se puede decir que estos lodos son
clasificados como tipo “A”, es decir, no tienen restriccion de uso en los
suelos. Sin embargo, el nimero de huevos de helminto lo clasifican como
tipo “B”, es decir, se puede utilizar en suelos donde el contacto humano sea

minimo, por ejemplo suelos forestales y viveros.
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8. CONCLUSIONES

8.1 En el carcamo de desactivacion, la desactivacion de las cefalosporinas

fue de un 95% para el cefaclor y de 100% para Loracarbef y Cefalexina.
Sin embargo, en el agua residual tratada no se encontré ninguna
concentracion remanente de cefalosporinas ni de sus productos de
degradacion. En el biosélido se encontraron algunos compuestos, de los
cuales se supone que dos de ellos corresponden a los productos de
degradacion de las cefalosporinas. Sin embargo, se necesita un estudio

adicional para poder corroborar la presencia de estos.

8.2 El tratamiento bioldgico fue eficiente, ya que la remocion del antibidtico

remanente fue casi del 100%.

8.3 El tiempo éptimo de operacion del reactor biologico fue de 6 horas.

8.4 La eficiencia de remocién de DBO fue del 50%. Los valores de DBO

reportados a la salida del bioreactor se encuentran por arriba de los
limites establecidos para agua de reuso en servicios al publico con
contacto directo e indirecto u ocasional, establecidos por la Norma Oficial
Mexicana NOM-003-SEMARNAT-1997. Sin embargo, estos valores se
encuentran dentro de los limites establecidos por las Normas Oficiales
Mexicanas NOM-002-SEMARNAT-1996 y NOM-001-SEMARNAT-1996.

8.5 La eficiencia de remocion de los solidos suspendidos totales fue del 98%.
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8.6 La eficiencia de remocién de nitrégeno total fue del 70%. El nitrégeno
total cumple con los limites méximos permisibles establecidos en la NOM-
001-SEMARNAT-1996.

8.7 La concentracion de fosfatos a la salida del proceso cumple con los
limites maximos permisibles establecidos en la NOM-001-SEMARNAT-
1996.

8.8 El cloro residual, la dureza y los cloruros estuvieron dentro de los limites
superiores de las Normas de Salud Ambiental NOM-041-SSA1-1993 y
NOM-127-SSA1-1994.

8.9 La conductividad y los sdlidos suspendidos volatiles se encuentran en

cantidades menores a las reportadas para una empresa farmoquimica.

8.10 Se obtuvo un 70% de remocién de DQO.

8.11 La concentracion de coliformes totales y fecales del agua residual
tratada se encuentra dentro de los limites establecidos por las Normas
Oficiales Mexicanas NOM-003-SEMARNAT-1997 y NOM-001-
SEMARNAT-1996.

8.12 La concentracion de microorganismos patdgenos en los biosolidos,
cataloga a estos como biosdlidos Clase B, de acuerdo a la Norma
NOM-004-SEMARNAT-2002 y a la Fraccién 503 de la USEPA 1995.

8.13 Las aguas residuales tratadas y los biosélidos procedentes de la
industria farmacéutica cumplen con los requerimientos necesarios para ser

reincorporados al medio ambiente.
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10 ANEXOS

10.1 ANEXO |

Determinacion de parametros en agua residual.

1. Determinacion de cefalosporinas por HPLC.

Para la separacion de las cefalosporinas se emple6 un HPLC
PerkinElmer, equipado con bomba binaria, inyector manual Rheodyne de
seis puertos, detector Ultravioleta-Visible de longitud de onda variable y
columna Spheri-10, C-18, 10 um, 250 x 4.6 mm. La fase movil utilizada fue
metanol/agua/acido acético (40:60:1) (Lorenz, L. J., 1980). Los reactivos
utilizados fueron agua ultrapura con una resistencia de 18MQ cm™ obtenida
de un sistema de purificacién de agua MilliQ , metanol grado HPLC marca
Mallinkrodt, acido acético glacial marca Baker, hidroxido de sodio marca
Baker y estandares secundarios de cefalexina, cefaclor y loracarbef donados
por la industria en la cual se realiz6 el presente trabajo.

La fase movil se filtré a través de membranas de Nylon de 0.45 um de
diametro de poro y 47 mm de diametro, marca Millipore y se degasificd con
un bafio de ultrasonido durante 30 minutos.

La soluciones de referencia se prepararon a una concentracion de 1 mg/mL
empleando la fase movil como disolvente y fueron analizadas
isocraticamente a un flujo de 1 mL/min y a una longitud de onda de 254 nm,
el volumen de inyeccion fue de 20 ulL. Los estdndares y las muestras fueron
filtrados con membranas de Nylon de 0.2 um y degasificados, en un bafo de
ultrasonido, antes de ser inyectado al HPLC.

Se inyectaron por separado los estandares para determinar su tiempo de
retencion. Se pes6 1 g de cada una de las cefalosporinas y se procedio a
desactivarlas utilizando acido sulfarico concentrado, posteriormente se
neutralizo la disolucion empleando hidréxido de sodio al 40 %. El precipitado
obtenido se redisolvié en la fase movil, se filtrg, se degasifico y se inyectd en
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el HPLC para corroborar la presencia de las cefalosporinas. Se filtré la
muestra de agua procedente de la planta de tratamiento de la industria
farmacéutica para corroborar la presencia de cefalosporinas a la salida del

carcamo de desactivacion.

2. Determinacion de pH

La determinacion del pH se realiz6 de acuerdo a lo establecido en la
Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-008-SCFI-2000.

Para la determinacion de pH se empleé un medidor de pH Fisher
analégico con electrodo combinado de vidrio Corning y soluciones
reguladoras de pH 4.0 y 10.0 marca Corning.

Se calibro el medidor de pH y se procedi6é a hacer las mediciones de pH

en los diferentes puntos de muestreo de la planta de tratamiento.

3. Determinacién de soélidos.

La determinaciéon de los diferentes tipos de sélidos se realiz6 de acuerdo
a las Normas Mexicanas de Analisis.

I. Soélidos Sedimentables (NMX-AA-004-SCFI-2000)

Para la determinacion de sélidos se mezcl6 la muestra para asegurar en
ésta una distribucion homogénea de los sdlidos suspendidos. Se llend el
cono Imhoff hasta el aforo de 1 L. Se dejé reposar durante 45 min, para
permitir que sedimentaran las particulas, una vez transcurrido este tiempo se
procedid a rotar el cono para que sedimentaran los sélidos adheridos a las
paredes del mismo, dejandolo reposar otros 15 minutos. Se tomo la lectura

de los solidos sedimentados directamente en el cono.
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Il. Sélidos Suspendidos totales y volatiles (NMX-AA-034-SCFI1-2001).

Para la preparacion del medio filtrante se colocé un disco de fibra de
vidrio (marca Whatman) en un crisol Gooch. Se coloco el crisol en un aparato
de filtracion. Se lavo el disco con agua, aplicando vacio, dejando que el agua
drenara totalmente. Se suspendié el vacio y se llevo el crisol a masa
constante en una mufla a una temperatura de 525 + 25 °C durante 15

minutos. Se saco el crisol, se dejo enfriar y se determiné su masa.

0 Sdélidos suspendidos totales.

Para la determinacion de sélidos suspendidos totales se colocé el crisol
en el aparato de filtracidn, se aplicé vacio y se humedecié6 el disco con agua.
Se homogenizé la muestra y se midié un volumen de 100 mL. Se filtré la
muestra a través del disco y aun aplicando vacio se lavo el disco tres veces
con 10 mL de agua destilada, previamente filtrada, dejando que el agua
drenara totalmente en cada lavado. Se suspendio el vacio y se seco el crisol
en la estufa a una temperatura de 103 a 105 °C durante una hora. Se saco el

crisol, se dejé enfriar a temperatura ambiente y se determin6 su masa.

Nota: El agua empleada para los lavados se filtr6 previamente a través de un
membrana de Nylon de 0.45 um de didmetro de poro y 47 mm de didmetro

marca Millipore.

0 Sodlidos suspendidos volatiles.

Para la determinacion de los sélidos suspendidos volatiles, el crisol
conteniendo el residuo, se introdujo a la mufla a una temperatura de 525 + 25
°C durante 15 minutos. Se saco el crisol, se dejé enfriar y se determin6 su

masa.
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4. Determinacién de conductividad.

La determinacion de conductividad se realizé de acuerdo a lo establecido
por la Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-093-SCFI-2000. Los reactivos
utilizados fueron grado analitico marca Baker. La determinacion de
conductividad se realiz6 empleando un conductimetro marca Methrom con

electrodo platinado.

La determinacion de conductividad se hizo directamente en la muestra de

agua residual libre de soélidos en suspension.

5. Determinacion de cloruros.

La determinacion de cloruros se realiz6 de acuerdo a lo establecido por la
Norma Mexicana de Andlisis NMX-AA-073-SCFI-2001. Los reactivos
utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Se tomaron 100 mL de muestra y se le agregaron 3 mL de suspension de
hidroxido de aluminio, se procedié a agitar y se dejé precipitar hasta que
sedimentd el precipitado. Se filtré con papel filtro y se lavé el filtrado con
agua destilada. El filtrado se afor6 a 100 mL con agua destilada y se ajusto el
pH entre 7 y 10, se agreg6é 1.0 mL de disolucién indicadora de cromato de
potasio y se titul6 con una disolucion de nitrato de plata 0.01 N.
Simultdneamente de analiz6 un testigo de agua destilada.

6. Determinacion de dureza.
La determinacién de dureza se realiz6 de acuerdo a lo establecido por la

Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-072-SCFI-2001. Los reactivos

utilizados fueron grado analitico marca Baker.

94



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

Se tomo6 un volumen de 100 mL de muestra, se acidifico con acido nitrico
y se llevo a sequedad. Se agregaron 25 mL de acido nitrico concentrado y se
evaporo hasta un volumen de 5 mL, una vez que se tuvo este volumen, se
procedié a agregar una disolucion de acido nitrico-peroxido de hidrégeno
hasta ausencia de humos cafés. Se redisolvieron los residuos empleando
acido clorhidrico concentrado y agua caliente. Se filtré la muestra y se
procedié a ajustar el pH a 7.0, empleando hidroxido de amonio. Se tomaron
50 mL de la muestra y se agregaron 2 mL de disolucibn amortiguadora de
amonios para ajustar el pH a 10.0. Se agregdé mezcla seca de indicador de

eriocromo T y se titul6 con E.D.T.A. 0.01 M

7. Determinacion de demanda quimica de oxigeno.

La determinacion de la demanda quimica de oxigeno (DQO) se realizé de
acuerdo al método semimicro del Standard Methods (APHA-AWWA-

WPCF,1989). Los reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Para la determinacion de DQO se tomd una alicuota de 2.5 mL de
muestra, se le adicionaron 1.5 mL de una disolucién de dicromato de potasio
0.01667 M. Se adicionaron 3.5 mL de una disolucion &cido sulfurico-sulfato
de plata y se mantuvo a reflujo durante dos horas. Una vez transcurridas las
dos horas de reflujo se dejo enfriar y se titul6 con sulfato ferroso amoniacal

0.1 M, empleando 3 gotas de 1,10 fenantrolina como indicador.

8. Determinacion de demanda bioquimica de oxigeno.

La determinacion de la demanda bioquimica de oxigeno (DBO) se realizé
de acuerdo a lo establecido en la Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-
028-SCFI-2001. Los reactivos utilizados fueron grado analitico marca
Baker.
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Se homogenizd la muestra y se hizo una dilucion al 1%, tomando una
alicuota de 3.0 mL y se colocaron en botellas para DBO. Se adicioné agua
de diluciéon hasta rebose del frasco. Se determiné la cantidad de oxigeno
disuelto a tiempo cero (cero minutos de incubacion). Se incubaron los
frascos durante cinco dias a una temperatura de 20°C. Al quinto dia se
realizé la determinacion de oxigeno disuelto y se determind la demanda

bioquimica de oxigeno.

Determinacion de oxigeno disuelto (MNX-AA-012-SCFI-2001)

La determinacién de oxigeno disuelto (DO) se realizé de acuerdo a lo
establecido en la NOM-AA-012-SCFI-2001. Los reactivos utilizados fueron

grado analitico marca Baker.

Se coloco la muestra en una botella para DBO y se le afiadieron 2 mL
de sulfato manganoso y 2mL de la disolucién de alcali-yoduro-nitruro,
haciendo estas adiciones por debajo de la superficie del liquido. Se
colocé el tap6n y se agitdé varias veces, por inversion, y se dejé
sedimentar el precipitado hasta dos tercios de la altura del frasco. Se
agregaron 2 mL de acido sulfarico concentrado y se agito hasta la
disolucién completa del precipitado. Se dejé reposar durante 5 minutos y
se procedid a tomar un volumen de 100 mL el cual se titul6 con una
disolucién de tiosulfato de sodio 0.025 N, empleando almidén como

indicador.

9. Determinacién de fosfatos.

La determinaciéon de fosfatos se realiz6 de acuerdo a lo establecido en el
Standard Methods (APHA-AWWA-WPCF, 1989). Los reactivos utilizados

fueron grado analitico marca Baker.
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Para la determinacion de fosfatos se empled un espectrofotometro
Spectronic 20, con tubo infrarrojo para usarlo a 880 nm, proporcionando una

trayectoria de luz de 2.5 cm o0 mas largo.

o Desarrollo de color.

Preparar una disolucién patrén de fosfatos 1.5 mg/L.

Reactivo combinado: Adicionar 5 mL de H,SO, 5 N, 1 mL de tartrato de
amonio y potasio y 3 mL de disolucion de molibdato de amonio y 6 mL de

disolucion de &cido ascorbico (este reactivo es estable durante cuatro horas).

Preparar una curva tipo con una concentracién de hasta 1.5 mg/L. En un
tubo de ensaye de 15 mL, se agrego la alicuota correspondiente de la
disolucion de fosfatos y el agua necesaria para tener 10 mL de disolucion y
se adicionaron 1.6 mL de reactivo combinado a cada una de las disoluciones
de la curva tipo.

Se homogenizé la muestra, se adicioné 1 mL de agua residual, 9 mL de
agua destilada y 1.6 mL del reactivo combinado. Se agité la muestra y se
permitid que se desarrollara el color durante 10 minutos. Se ley6 las muestra
a 880 nm.

10.Determinacion de nitrogeno total.

La determinacion de nitrogeno total se realizé de acuerdo a lo establecido
en la Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-026-SCFI-2001. Los reactivos
utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Se dejo enfriar el residuo del matraz Kjeldalh y se le afiadieron 50 mL de
acido sulfurico-sulfato mercurico-sulfato de potasio. Se calentd el matraz
Kjeldalh a 371 °C para eliminar el SO, la disolucion cambié a un color

amarillo palido. Después de este cambio de color en la disoluciéon de siguid
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calentando la disolucion durante 20 minutos mas. Una vez que la disolucion
se enfri6 a temperatura ambiente, se afiadieron 300 mL de agua y cinco
gotas de fenolftaleina. Se agregaron 50 mL de hidroxido de sodio-tiosulfato
de sodio al matraz Kjeldalh y se conectd éste al bulbo de destilacion. Se
destilé la muestra a una temperatura de 29 °C recolectando el condensado
en un matraz que contenia 50 mL de acido bdrico. El contenido del matraz

colector se tituld con una disolucién de &cido sulfarico 0.02 N.

11.Determinacién de nitrégeno amoniacal.

La determinacion de nitrdgeno amoniacal se realizé de acuerdo a lo
establecido en la Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-026-SCFI-2001.

Los reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Se homogenizd la muestra y se tomo un volumen de 500 mL de muestra.
Se afiadieron 25 mL de la disolucion de boratos. Se ajusté el pH a 9.5 con
una disolucion de hidréxido de sodio 6.0 N. Se conect6 el matraz Kjeldalh al
aparato de destilacion y se destilo a 29 °C el tiempo necesario para
recolectar 300 mL de destilado, incluyendo los 50 mL de la disoluciéon de
acido borico con disolucion indicadora mixta. El contenido del matraz colector

se titulo con una disolucion de &cido sulfarico 0.02 N.
12.Determinacion de coliformes totales y fecales.
La determinacion de coliformes totales y fecales se realiz6 de acuerdo a lo

establecido en la Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-042-1987. Los

reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.
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Organismos coliformes totales.

Prueba presuntiva.

Se utilizé una submuestra de 10 mL de agua con 90 mL de disolucién
peptonada a partir de la cual se prepararon diluciones en condiciones
estériles del orden de 10™, 10? y 10 . Para las diluciones se usé disolucién
salina al 0.8% de NaCl estéril. Se inocularon con 1.0 mL de cada disolucion 5
tubos con 10 mL de caldo lactosado. Se incubaron a 35 °C durante 24 horas.
Transcurrido este tiempo se observo si habia produccion de gas en los tubos,

siendo necesario en algunos casos incubar durante 48 horas.

Nota: La presencia de gas, en cualquier cantidad, dentro del tiempo de

incubacion hace positiva la prueba

Prueba confirmativa.

Los tubos que resultaron positivos en la prueba presuntiva fueron
resembrados para confirmar la presencia de coliformes totales. La
confirmacion se realizo transfiriendo dos asadas de cada tubo a medio de
caldo lactosado verde brillante y se incubaron a 35 °C durante 48 horas.
Transcurrido este tiempo se verificO la presencia de coliformes totales
observando si habia produccién de gas en los tubos. Se determiné el nimero

de organismos coliformes y se reportd el contenido por mililitro de muestra.

Nota: La presencia de gas, en cualquier cantidad, dentro del tiempo de

incubacion hace positiva la prueba
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Organismos coliformes fecales.

Prueba presuntiva.

Se usaron los mismos tubos. Se transfirieron dos asadas de cada tubo
a tubos que para coniformes totales. Se transfirieron dos asadas de cada
tubo a tubos de caldo EC. (Eijkman) y se incubaron a 44.5 °C en bafio de

agua. Se verificd produccién de gas a las 24 6 48 horas.

Prueba confirmativa.

Se transfirieron dos asadas de cada tubo en que se observd la
presencia de gas a tubos de caldo bilis verde brillante (Mackenzie) y se
incubaron a 44.5 °C en bafio de agua. Se verifico la produccion de gas a las
24 6 48 horas. Se adicionaron dos gotas de reactivo de Kovac’s (Prueba del

indol). La presencia de una coloracion roja hace positiva la prueba.

13.Determinacion de cloro residual.

La determinacion de cloro residual se realizé6 de acuerdo a lo establecido
en la Norma Mexicana de Analisis NMX-AA-100-1987. Los reactivos

utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Se tomaron 100 mL de muestra y se ajusto el pH a un valor menor a 4.0
(empleando &cido acético), se agregé 1 mL de una disolucién de yoduro
de potasio, se agitd y se guardo a la oscuridad durante 5 minutos. Una vez
transcurridos los cinco minutos se procedié a titular con tiosulfato de sodio

0.025N, empleando almidén como indicador.
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10.2 ANEXO I

Determinacion de parametros en biosoélidos.

1. Determinacién de cefalosporinas por HPLC.

Para la determinacién de la concentracion de cefalosporinas en el
biosélido se empleé un HPLC Varian (9010), equipado con bomba ternaria,
inyector manual Rheodyne de seis puertos, detector Ultravioleta-Visible de
longitud de onda variable, columna Spheri-10, C-18, 10 um, 250 x 4.6 mm.
La fase movil utilizada fue metanol/agua/acido acético (40:60:1) (Lorenz, L.
J., 1980). Los reactivos utilizados fueron agua ultrapura con una resistencia
de 18MQ cm™ obtenida de un sistema de purificacion de agua MilliQ |,
metanol grado HPLC marca Mallinkrodt, acido acético glacial marca Baker,
hidroxido de sodio marca Baker y estandares secundarios de cefalexina,
cefaclor y loracarbef donados por la industria en la cual se realizé el presente
trabajo.

Se peso un gramo de muestra y se disolvié en 25 mL de agua para hacer
la extraccion de las cefalosporinas, posteriormente la muestra se filtré a
través de papel Wathman No. 1 y después a través de membranas de Nylon
de 0.2 um de diametro de poro y 47 mm de diametro, marca Millipore.
Posteriormente se inyectaron 20 uL en el HPLC. La fase movil utilizada se
mantuvo a un flujo de 1.0 mL/min y la deteccion de las cefalosporinas se
realiz6 254 nm (Lorenz, L. J., 1980).

2. Determinacion de pH.
Para la determinaciéon de pH se empleé un medidor de pH Fisher

analégico con electrodo combinado de vidrio Corning y soluciones

reguladoras de pH 4.0 y 10.0 marca Corning.
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La determinacion de pH se realizé empleando el método establecido por
Kalembasa y Jenkinson (1973).
Para la determinacién de pH se calibré el potenciometro y se procedid a

hacer la medicion de pH en una suspension de 1:25 de biosélido en agua.

3. Determinacién de conductividad.

La determinacion de conductividad se realiz6 empleando el método
establecido por Kalembasa y Jenkinson (1973). Los reactivos utilizados
fueron grado analitico marca Baker. La determinacion de conductividad se

realiz6 empleando un conductimetro marca Methrom con electrodo platinado.

Se pesaron 100 g de biosélido y se le adicion6 agua hasta saturacion y se
dejé en reposo toda la noche en refrigeracion, posteriormente se decanto el

liguido sobrenadante y se midio la conductividad en mS/m.

4. Determinacién de carbono total.

La determinacion de carbono total se realiz6 empleando el método
establecido por Kalembasa y Jenkinson (1973). Los reactivos utilizados

fueron grado analitico marca Baker.

Se pesaron 200 mg de biosélido seco y se les adicionaron 10 mL de
K2Cr,0O7 0.4 N. Se adicionaron 25 mL de la mezcla H,SO,2~H3;PO4—H,0 (con
una relacion de concentracion 5:2.5:5). Se adicion6 1 mL de disolucion de
HgO con una concentracion de 70 mg/mL y se reflujo durante 1.5 horas. El
exceso de K,Cr,0O; se tituld con sulfato ferroso amoniacal 0.2 N, utilizando
1,10 fenantrolina como indicador.
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5. Determinacidon de carbono inorganico.

La determinacién de carbono inorganico se realiz6 empleando el método
establecido por Kalembasa y Jenkinson (1973). Los reactivos utilizados
fueron grado analitico marca Baker.

Se pes6 1 g de muestra y se le adicionaron 20 mL de NaOH 1 N en un
frasco ambar de 50 mL. En un frasco ambar de 500 mL, con séptum, se
introdujo un frasco transparente de 100 mL con la muestra y el frasco de
NaOH. Se cerr¢6 el frasco ambar y se inyectaron 3 mL de H,SO4 5 N con una
jeringa. Se dejo la muestra durante 24 horas y se sac6 el frasco con NaOH,
se tomo6 una muestra de 5 mL de NaOH y se valor6é con HCI 2 N hasta el vire
del indicador (fenolftaleina), posteriormente se agregd anaranjado de metilo
como indicador y se continud la valoracion con HCI 0.01 N. La concentracion
de carbono inorganico se determiné utilizando solamente el volumen gastado
de HCI 0.01 N.

6. Determinacion de nitrégeno total.

La determinacion de nitrdgeno total se realizd por el método de Kjeldhal
(Bremner, 1996) Los reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Se colocaron 500 mg de biosdlido en un matraz Kjeldahl, 2 g de K;SOy,
una pizca de HgO y 3 mL de H,SO, concentrado (se corrié simultaneamente
un blanco), se realiz6 la digestion y una vez concluida ésta se le adicion6 1
mL de H,O,, posteriormente se lavé el matraz Kjeldalh con 150 mL de agua
destilada. El destilado se absorbié en un matraz Erlenmeyer al cual se le
adicionaron 20 mL de acido bdérico. El borato de amonio formado se titul6é con
HCI 0.0006N.
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7. Determinacién de nitrégeno amoniacal.

La determinacién de nitrbgeno amoniacal se realizd por destilacion con
oxido de magnesio (Bremner y Keeney, 1966). Los reactivos utilizados

fueron grado analitico marca Baker.

Se pes6 una muestra de 25 g de biosélido en un frasco para
extraccion y se adicionaron 200 mL de K,SO, 0.5M, se tapd y se agité a 70
r.p.m. durante media hora. Posteriormente se filtré y se recogio el filtrado en
un frasco para su posterior andlisis. Se tomd una alicuota de 25 mL de
disolucién problema, se le adicionaron 300 mL de agua destilada exenta de
amoniaco en un matraz para destilacién. Se agreg6 6xido de magnesio y se
coloco el matraz en el destilador, recibiendo el destilado en un matraz
Erlenmeyer con un volumen de 20 mL de disolucién de acido bdrico con
indicador. Se destild6 hasta obtener un volumen de 150 mL y el borato de
amonio formado se titul6 con HCI 0.0006N.

8. Determinacién de nitratos.

La determinacion de nitratos se realizo colorimétricamente (APHA AWWA
WPCF, 1989). Los reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.

Utilizando un espetrofotdémetro Spectronic 20.

Se peso6 una muestra de 25 g de biosolido en un frasco para extraccion y
se adicionaron 200 mL de K;SO4 0.5M, se tapo y se agité a 70 r.p.m. durante
media hora. Posteriormente se filtr6 y se recogidé el filtrado en un frasco para
su posterior andlisis. Se tomd una muestra de 25 mL de extracto, se evaporo
la muestra, se neutraliz6 adicionandole NaHCO3, se evapor6 a sequedad en
bafio maria. Se mezclo el residuo con 2 mL de &cido fenildisulfénico, se
diluyé con 20 mL de agua destilada y se agregaron 7 mL de KOH 12 N; se
filtr6 la muestra y se afor6 a 50 mL y se leyé a 410 nm, determinando la
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concentracion de nitratos en la curva de calibracién previamente elaborada

hasta una concentracién de 50 mg.

9. Concentracion de fosfatos.

La determinacion de fosfatos se realiz6 de acuerdo a lo establecido en el
Standard Methods (APHA-AWWA-WPCF, 1989). Los reactivos utilizados
fueron grado analitico marca Baker.

Para al determinacion de fosfatos se emple6 un espectrofotbmetro
Spectronic 20, con tubo infrarrojo para usarlo a 880 nm, proporcionando una

trayectoria de luz de 2.5 cm 0 mas largo.

o Desarrollo de color.

Preparar una disolucién patrén de fosfatos 1.5 mg/L.

Reactivo combinado: Adicionar 5 mL de H,SO4 5 N, 1 mL de tartrato de
amonio y potasio y 3 mL de disolucién de molibdato de amonio y 6 mL de

disolucién de acido ascorbico (este reactivo es estable durante cuatro horas).

Preparar una curva tipo con una concentracion de hasta 1.5 mg/L. En un
tubo de ensaye de 15 mL, se agregd la alicuota correspondiente de la
disolucion de fosfatos y el agua necesaria para tener 10 mL de disolucién y
se adicionaron 1.6 mL de reactivo combinado a cada una de las disoluciones

de la curva tipo.

Se pesaron 25 g de biosélidos y se le adicionaron 200 mL de K,SO4 0.5
M. El extracto del biosolido se filtr6. Se tomd una alicuota de 0.2 mL del
extracto filtrado y se le adicioné 9.8 mL de agua destilada y 6 mL de reactivo
combinado. Se agitd la muestra y se permiti6 que se desarrollara el color

durante 10 minutos. Se ley6 las muestra a 880 nm.
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10.Concentraciéon de cloruros.

La determinacion de cloruros se realiz6 empleando el método reportado
por Frankenberger y col. (1996), realizando una titulaciébn con nitrato de

plata. Los reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.

11.Capacidad de intercambio cationico.

La determinacion de la capacidad de intercambio catiénico (CEC), se
realiz6 con el método del cloruro barico-trietanol amina (Black, 1965). Los
reactivos utilizados fueron grado analitico marca Baker.

La extraccion de los iones del suelo se realizd6 con una disolucién de
cloruro bérico y trietanol amina (disolucibn de cambio A), con el fin de
reemplazar todos los cationes por bario, posteriormente se reemplazo el Ba™
fijado, por Mg**, mediante una disolucion de sulfato magnésico (disolucion

cambio B).

Se peso 1 g de biosélido y se colocd en un tubo de centrifuga de 50 mL,
posteriormente se agregaron 25 mL de la disolucion de cambio A y se agito
con una varilla durante dos minutos. Se centrifugd durante 5 minutos a 3000
r.p.m. Se separé el liquido y se guard6 el biosélido saturado con Ba™. Se
afiadieron, al biosdlido resultante de las operaciones anteriores y en el
mismo tubo, 25 mL de la disolucion de cambio B y se agitd durante un
minuto. Se centrifugd durante 5 minutos a 3000 r.p.m.

Se tomaron 10 mL de la disolucion transparente, se vertieron en un matraz
Erlenmeyer de 250 mL y se diluy6é a 100 mL con agua destilada. Se tomaron
10 mL de la disolucién de sulfato magnésico, se vertieron en otro matraz

Erlenmeyer de 250 mL y se diluyeron a 100 mL con agua destilada. Se
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afiadieron 10 mL de la disolucion tampdon y 6 gotas del indicador negro de

eriocromo T y se valord el magnesio hasta aparicién de color azul.

12.Determinacién de contenido de agua.

La determinacion de contenido de agua se realizd por el método directo
(gravimétrico), basado en la determinacion del contenido de humedad en una
muestra de biosélido extraido de la planta de tratamiento; de acuerdo a lo
establecido en el Standard Methods (APHA-AWWA-WPCF, 1989).

13.Determinacion de grasas.

La determinacion de grasas se realizo de acuerdo al método establecido
en el Standard Methods (APHA-AWWA-WPCF, 1989). para la extraccion de
grasas por método Soxhlet con hexano.

Se pesaron 4 g de biosdlido y se reflujd6 con hexano durante 2 horas,
posteriormente de destildé el hexano y las grasas se midieron por diferencia

de peso.

14.Determinacion de sélidos volatiles.

La determinacion de sélidos volatiles se realizé por método gravimétrico,

de acuerdo a lo establecido por Cepeda (1991).

Se pesaron 10 g de biosdlido seco en una capsula de porcelana y se
incinerd la muestra con mechero Fisher, posteriormente se introdujo la
capsula a la mufla durante a 1 hora a una temperatura de 500 °C. Se dej6
enfriar la capsula y se determiné el contenido de sodlidos volatiles por

diferencia de peso.
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15.Determinacién de microorganismos patégenos y parasitos.

Se realiz6 el analisis de coliformes totales y fecales, Salmonella sp.,
Shigella sp. y huevecillos de helmintos de acuerdo a lo establecido por la
USEPA, Apéndices F, G, | (1999). Salmonella y Shigella fueron determinados
por una serie de diluciones. Se utilizé6 una submuestra de 10 g de biosdlido
con 90 mL de disolucion peptonada a partir de la cual se prepararon
diluciones en condiciones estériles del orden de 10?, 10%y 102 . Para las
diluciones se uso disolucion salina al 0.8% de NacCl estéril. Se tomaron 100
uL de cada una de las diluciones y se sembré por espatulado en dos medios
selectivos agar Salmonella-Shigella y agar sulfito-bismuto. El segundo medio
es altamente especifico para Salmonella. Las colonias fueron identificadas
por forma y color (USEPA, Apéndice G, 1999). Los hongos se definieron
como el numero total de unidades formadoras de colonia (UFC), y se
determinaron utilizando diluciones en serie. Las diluciones se hicieron con
disolucién de Ringer estéril, de las diferentes diluciones se realizé un
espatulado en placa con medios selectivos (Parkinson, 1994). Se us6 agar
rosa de bengala con 0.1-mg/mL de sulfato de estreptomicina. Las placas
fueron inoculadas con 100-uL de la suspensiéon de biosélidos (tres placas de

cada dilucién se mantuvieron en incubacién a 25°C por 3 a 7 dias).

Para concentrar, detectar y contar huevecillos de Ascaris asi como para
determinar su viabilidad se utilizé el método de la USEPA (USEPA, Apéndice
[, 1999). Las muestras se mezclaron con un surfactante y se filtraron para
retener particulas grandes. Los sélidos se dejaron precipitar por gravedad
durante toda la noche y después el sobrenadante se decanté. El sedimento
se someti6 a un gradiente de densidad, usando sulfato de magnesio
(gravedad especifica 1.2) y centrifugacion. Las particulas pequefias fueron
removidas mediante una segunda filtracion usando un tamiz de poros
pequefios y el material proteico por extraccibon con una mezcla de

alcohol/éter etilico y acido. El concentrado se incubd a 26 °C durante 10 dias
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y los huevecillos de Ascaris fueron examinados microscépicamente con una

camara de Sedgwick-Rafter.
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10.3 ANEXO 11l

Definicion de parametros

Oxigeno disuelto:

Es la concentracion de oxigeno libre que se encuentra presente en el
agua, dependiendo dicha concentracion de la temperatura, presion,

salinidad y otros parametros.

Demanda bioquimica de oxigeno (DBO).

La demanda bioquimica de oxigeno es usualmente definida como la
cantidad de oxigeno requerida por las bacterias mientras se estabiliza la
materia organica descompuesta bajo condiciones aerdébicas.

La demanda bioquimica de oxigeno nos da una estimacion de la cantidad
de oxigeno que se requiere para oxidar la materia organica de una
muestra de agua residual, por medio de una poblacibn microbiana
heterogénea.

La degradacion de la materia organica es llevada hasta una oxidacion

completa, es decir, hasta bidxido de carbono, agua y amoniaco.

La prueba de DBO es esencialmente un bioensayo que involucra la
medicion del oxigeno consumido por los organismos vivos (principalmente
bacterias) mientras utilizan la materia organica presente en el agua residual,
bajo condiciones tan similares como sea posible a las que ocurren en forma

natural.
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Existen dos métodos reconocidos oficialmente por la Legislacion
Mexicana para la determinacion de DBO, estos son el “Método de Aereacion
y Dilucion” y el “Método Directo” o “DBOs". La diferencia entre uno y otro es
que el de “Aereacion o Dilucion” se utiliza para muestras de agua con gran
cantidad de materia organica y el “Método Directo” se utiliza en muestras de
agua que no contienen gran cantidad de materia organica.

Los factores que influyen en la determinacion de la DBO son el

contenido de materia organica, el tiempo de incubacion y la temperatura.

Tedricamente se requiere de un tiempo largo para la oxidacion
biologica completa de la materia orgénica. Sin embargo, se ha encontrado
que se logra remover un porcentaje razonablemente grande de la DBO total
en cinco dias, aproximadamente se logra remover del 70 al 80 %, en aguas

residuales domésticas e industriales.

Si los organismos presentes en el cuerpo de agua son especificos
para la degradacion de la materia organica presente y la cantidad de estos
es suficiente para la degradacion de la misma, el resultado de la prueba sera
alto, requiriéndose una gran cantidad de oxigeno disuelto.

Sin embargo, si el resultado es bajo, no necesariamente es debido a
gue haya poca cantidad de materia organica, algunas posibles causa pueden
ser que los microorganismos no sean especificos o que la cantidad de estos
no sea la suficiente para efectuar la degradacion.

La prueba de DBO es esencialmente un sistema microbiano de
crecimiento, por lo cual debe de contener los microorganismos capaces de
degradar la materia organica, asi como los nutrientes adecuados.

Las aguas residuales industriales tienden a causar problemas a este
respecto debido a que a menudo soOlo contienen un rango limitado de

nutrientes. Un residuo que contenga sustancias biodegradables puede
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causar problemas debido a la ausencia de nutrientes claves, fosfato o

nitrégeno.

Los nutrientes nitrogenados pueden originar problemas en la prueba
de DBO, de la misma manera que causan problemas de contaminacion en
las corrientes de agua. Debido a la lentitud del proceso de nitrificacion, poca
de la demanda nitrogenada de oxigeno se puede determinar en el periodo
normal de incubacién de cinco dias a 20 °C.

La Reglamentacibn Mexicana en vigor, establece que los limites
méximos permisibles para la DBO en las descargas de aguas residuales en
aguas y bienes nacionales (NOM-001-SEMARNAT-1996) y en los sistemas
de alcantarillado urbano o municipal (NOM-002-SEMARNAT-1996) es de 150
y 200 mg/L como promedio mensual y promedio diario respectivamente y
para las aguas residuales que se reusen en servicios al publico (NOM-003-
SEMARNAT-1997) fija un limite maximo permisible de 30 mg/L para servicios
al publico con contacto directo u ocasional y de 20 mg/L para servicios al

publico con contacto directo.

Demanda quimica de oxigeno (DQO).

La demanda quimica de oxigeno es la medida del oxigeno que es
equivalente a la porciébn de materia organica e inorganica presente en una
muestra de agua residual, capaz de oxidarse por procedimientos quimicos,
mediante el uso de oxidantes fuertes como el dicromato de potasio.

El dicromato de potasio es capaz de oxidar una amplia variedad de
substancias organicas completamente a diéxido de carbono y agua. Debido a
que todos los agentes oxidantes deben de ser utilizados en exceso, es
necesario medir la cantidad de oxidante excedente al final del periodo de
reaccion para calcular la cantidad realmente utilizada en la oxidacion de la

materia organica.
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Para garantizar que la materia organica sea completamente oxidada con el
dicromato de potasio, la disolucion debe estar en medio acido y a
temperatura elevada. Como un resultado de estas condiciones, los
materiales volatiles originalmente presentes y aquellos formados durante el
periodo de digestion se pierden a menos que se tomen medidas para
prevenir su escape; para tal efecto se utilizan refrigerantes los cuales
permiten que la muestra ebulla sin pérdidas significativas de los compuestos
organicos volatiles.

Ciertos compuestos organicos, particularmente los acidos grasos de bajo
peso molecular no son oxidados por el dicromato de potasio sin la presencia
de un catalizador. Se ha encontrado que el ion plata actia como excelente
catalizador; sin embargo, los hidrocarburos aromaticos y la piridina no son
oxidados bajo ninguna circunstancia.

El dicromato de potasio es un oxidante muy potente en medio acido
capaz de oxidar una amplia variedad de sustancias organicas e inorganicas.
La presencia de compuestos inorganicos puede reportar resultados erréneos
durante la determinacion de la DQO, los cloruros causan los problemas mas
serios debido a la alta concentracion en la que se encuentran en las aguas
residuales.

Afortunadamente esta interferencia puede ser eliminada mediante la
adicion de sulfato mercurico a la muestra previo a la adicion de los otros

reactivos.

La ventaja de esta determinacion es la rapidez con que se efectla, ya
gue solo se necesitan tres horas como maximo para su valoracion, en lugar
de cinco dias que se requieren para medir la demanda bioquimica de
oxigeno.

Una de las principales desventajas de esta determinacion estriba en
su limitacion para diferenciar la materia biolégicamente oxidable de la
guimicamente oxidable, debido a que el oxidante reacciona con ambos tipos

y por lo tanto no nos da valores reales de la cantidad de los compuestos
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oxidables por microorganismos o por procedimientos quimicos, y por lo tanto
no proporciona una evidencia de la velocidad a la cual el material
biolégicamente activo se biodegradaria en las condiciones que existen en la

naturaleza.

Por regla general la DQO sera igual o mayor que la DBO pero nunca
menor, sin embargo no es posible establecer relaciones fijas entre estos

parametros.

Nitratos

La importancia de la presencia de nitratos en el agua residual radica
en la contribucion que tienen estos en la eutroficacion de los cuerpos de

agua.

La presencia de nitratos en el agua potable es de importante
consideracion, debido a que estos ocasionan dafios a la salud.

La Reglamentacion Mexicana en materia de Salud Ambiental (NOM-
127-SSA1-1994) establece que los limites maximos de nitratos es de 10
mg/L.

Conductividad

Es la medida de la habilidad de una disolucién para transportar la
corriente eléctrica, ésta varia con el numero y tipo de iones presentes en la
disolucion.

La medicién de la conductancia especifica es frecuentemente utilizada
en el analisis de agua para obtener un estimado de la cantidad de solidos

disueltos en una muestra de agua.
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Nitrogeno Amoniacal

El nitrégeno, como iones amonio 0 amoniaco, es el contaminante
nitrogenado que se encuentra con mayor frecuencia en el agua residual, ya
gue éste es un producto de descomposicidén natural y ademas es un producto
industrial clave.

Su caracteristica mas indeseable es un olor desagradable, por otra
parte el amoniaco en disolucién acuosa es toxico para la fauna acuatica en
concentraciones de partes por millon. La concentracion exacta de amoniaco
en el agua depende del pH y la temperatura del agua.

El amoniaco reduce la efectividad de la cloracion, la cual se utiliza
como una etapa final del tratamiento de aguas para eliminar trazas de
materia organica incluyendo microorganismos. EI acido hipocloroso,
empleado en la cloracion, reacciona con el amoniaco formando cloraminas. A
pH bajo se pueden formar tricloroaminas y a pH alto se pueden formar

nitratos.

El amoniaco ejerce una demanda muy alta de oxigeno. Este proceso
llamado nitrificacibn es también la base de un proceso biol6gico de
oxidacion. La nitrificacion conduce a tener errores durante la determinacion
de la demanda bioquimica de oxigeno. La nitrificacion es tres o cuatro veces

mas lenta que la descomposicion oxidante de los carbohidratos.

Cloro residual

El cloro es utilizado para la desinfeccion del agua potable y el agua
residual para eliminar los microorganismos patégenos presentes en éstas.
Para efectuar la desinfeccion del agua se utiliza cloro gaseoso, &cido
hipocloroso o hipoclorito de sodio, cualquiera de estos compuestos actua

como un potente agente oxidante, el cloro frecuentemente se disipa en
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reacciones secundarias lo cual hace necesario utilizar cantidades adicionales
de cloro para que la desinfeccion sea realizada rapidamente.

El cloro y el acido hipocloroso reaccionan con una amplia variedad de
substancias, incluyendo el amoniaco.

El amoniaco reacciona con el cloro o el acido hipocloroso para formar
monocloroaminas, dicloroaminas y tricloroaminas, dependiendo de las
cantidades relativas de cada una y del pH del agua. Las mono y
dicloroaminas tienen un significativo poder desinfectante y son por lo tanto de
interés en la medicion del cloro residual.

El cloro se combina con una gran variedad de materiales,
particularmente agentes reductores. Algunas de las reacciones son muy
rapidas, mientras otras son muy lentas. Estas reacciones adicionales
complican el uso del cloro para propositos de desinfeccion. La demanda de
cloro debe ser satisfecha antes que el cloro esté disponible para realizar la
desinfeccién. El exceso de cloro da como resultado la produccion de
numerosos compuestos organicos clorados que estan relacionados con
dafos en la salud.

Los compuestos organicos que poseen enlaces insaturados se
pueden también relacionar con el &cido hipocloroso e incrementar la
demanda de cloro.

El cloro puede reaccionar con los fenoles para producir mono-, di- y

triclorofenoles, los cuales pueden impartir sabor y olor al agua.

Los beneficios de la desinfeccién con cloro son inmensos. Ademas,
éste es el unico método de desinfeccion reconocido capaz de proveer o
suministrar una proteccién residual en los sistemas de distribuciéon para

protegerlos contra una contaminacion bacteriana inadvertida.

La cloracion es un proceso disefiado para matar microorganismos

nocivos o dafinos. En la desinfeccion hay dos factores extremadamente
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importantes: el tiempo de contacto y la concentracion del agente
desinfectante.

Un punto importante es mencionar que cuando se utiliza una
concentracion baja de desinfectante se requieren tiempos de contacto
largos, mientras que cuando se trabaja con altas concentraciones se
requieren tiempos de contacto cortos para matar o eliminar los

microorganismos presentes en el agua.

Se ha convertido en una practica comun referir al cloro, &cido
hipocloroso e ion hipoclorito como cloro residual libre y las cloraminas son
llamadas cloro residual combinado. Investigaciones recientes han
demostrado que el cloro residual libre, a pH bajo, favorece la formacion de
HCIO sobre la de CIO", siendo mas efectiva la desinfeccion. También se ha
demostrado que se requiere una mayor concentraciéon de cloro residual
combinado que de cloro residual libre para eliminar los microorganismos en
un tiempo especifico. Por esta razon es importante conocer la concentracion
y el tipo de cloro residual que esta actuando en el proceso de desinfeccion.

Es comun encontrar cloro residual libre y combinado coexistiendo

después de periodos de contacto de 10, 15 o incluso 60 min.

La Reglamentacibn Mexicana en materia de Salud Ambiental (NOM-127-
SSA1-1994) fija un limite maximo permisible de 0.2 a 1.5 mg/L para cloro

residual.
Solidos sedimentables

El término solidos sedimentables es aplicable a los soélidos en
suspension que pueden sedimentar, bajo condiciones de reposo, debido a la

influencia de la gravedad. Sélo los sélidos suspendidos gruesos con una
gravedad especifica mayor que la del agua pueden sedimentar. Los lodos

117



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

son acumulaciones de sdlidos sedimentables. Su medicidén es importante en
la practica de la ingenieria para determinar las necesidades de las unidades
de sedimentacion y el comportamiento fisico de una corriente residual

entrando a un cuerpo de agua natural.

La determinacion de sélidos sedimentables es de particular
importancia en el analisis de aguas residuales. La prueba se realiza en un
cono Imhoff dejando sedimentar la muestra durante una hora en condiciones
de reposo. Las muestras deben de ser llevadas a temperatura ambiente y la
prueba realizada en un lugar donde la luz del sol directa no interfiera con la
sedimentaciéon normal de los sélidos. Los resultados son medidos y
reportados en términos de mL/L.

La Reglamentacion Mexicana establece que los limites maximos
permisibles de sélidos sedimentables en las descargas de aguas residuales
en aguas y bienes nacionales (NOM-001-SEMARNAT-1996) es de 1y 2
mL/L como promedio mensual y promedio diario respectivamente; en los
sistemas de alcantarillado urbano o municipal (NOM-002-SEMARNAT-1996)
es de 5, 7.5y 10 mL/L como promedio mensual, promedio diario y promedio

instantaneo respectivamente.

Sdlidos suspendidos

La cantidad de la materia no disuelta presente en el agua varia
ampliamente dependiendo del tipo de agua. En el agua residual la cantidad
de materia coloidal no disuelta y la materia en suspension incrementa con el
grado de contaminacién. Los lodos representan un caso extremo en el que la
mayoria de la materia organica esta sin disolver. La determinacion de la
cantidad de solidos en suspension se realiza por filtracion de la muestra de
agua, tomando para este parametro la cantidad o porcion no filtrable de la

muestra.

118



DESACTIVACION QUIMICA Y BIOLOGICA DE CEFALOSPORINAS

Las substancias sin disolver son usualmente referidas como la

materia suspendida o sélidos suspendidos.

La determinacion de solidos suspendidos es extremadamente valiosa
en el analisis de aguas contaminadas. Es uno de los principales parametros
utilizados para evaluar la concentracion de las aguas residuales domésticas
y para determinar la eficiencia de las unidades de tratamiento. En trabajos de
control de la contaminacién, todos los solidos suspendidos son considerados
por ser solidos sedimentables. La deposicion se espera que ocurra a traves

de floculacién biolégica o quimica.

Sdlidos suspendidos totales

Los sdlidos suspendidos totales estan constituidos por la materia

organica e inorganica que se encuentra en suspension en el agua residual.

La determinacion de los sélidos suspendidos esta sujeta a errores
considerables. Usualmente el tamafio de la muestra esta limitado a 50 mL o
menos debido a las dificultades que se presentan durante la filtracion de

grandes volumenes de muestra.

La Reglamentacion Mexicana establece que los limites maximos
permisibles de sélidos sedimentables en las descargas de aguas residuales
en aguas y bienes nacionales (NOM-001-SEMARNAT-1996) es de 150 y 200
mg/L como promedio mensual y promedio diario respectivamente; en los
sistemas de alcantarillado urbano o municipal (NOM-002-SEMARNAT-1996)
es de 150 y 200 mg/L para descarga de aguas residuales a rios como
promedio mensual y promedio diario respectivamente; para las aguas
residuales que se reusen en servicios al publico (NOM-003-SEMARNAT-

1997) fija un limite maximo permisible de 30 mg/L para servicios al publico
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con contacto directo u ocasional y de 20 mg/L para servicios al publico con

contacto directo.

Sdlidos suspendidos volatiles

El contenido de sdlidos suspendidos volatiles puede ser determinado por
ignicion directa en una mufla. Los sélidos suspendidos a menudo contienen
80 % de materia volétil. Los sélidos fijos remanentes frecuentemente pesan
menos de 2 mg.

Las determinaciones de sdlidos suspendidos y sélidos suspendidos volatiles
son utilizadas para controlar la aireacidon de los lodos en el proceso de lodos
activados.

Los solidos suspendidos volatiles son normalmente reportados en términos

de porciento de los soélidos suspendidos.

Fosfatos

El molibdato de amonio y el tartrato de antimonio y potasio reaccionan en
medio acido con el ortofosfato para formar un etero polimero acido (fosfo-
molibdato &cido), que es reducido a molibdeno, dando un color azul

intenso por la presencia el acido ascorbico.

a). interferencias. Los arceniatos reaccionan con el reactivo de molibdeno
para producir un color azul similar al formado con el fosfato. Las
concentraciones de hasta so6lo 0.1 ug As/L interfiere con la determinacion de
fosfato. EI cromo hexavalente y NO; interfieren para dar resultados cerca de
3% menor en las concentraciones de 1 mg/L y en un punto menor de 10 a
15% en 10 mg/L. El sulfuro y el silicato no interfieren en concentraciones de
1.0 a 10 mg/L.
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b). Concentracion minima detectable. Aproximadamente 10 pg P/L, los

rangos son los siguientes:

Aproximadamente Trayectoria
rango P mg/L de Luz cm
0.30-2.0 0.5
0.15-1.30 1.0
0.01-0.25 5.0

Material. Utilizar cristaleria lavada con acido para determinar fosforo en baja
concentracion. La contaminacion del fosfato es comun debido a la absorcion
en las superficies del cristal. Evitar usar detergentes comerciales que
contienen fosfatos. Limpiar toda la cristaleria con HCI diluido y enjuagar bien

con agua destilada.
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