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RESUMEN

La reduccién del volumen del lodo generado en las plantas potabilizadoras, se logra
mediante tratamientos de espesamiento por gravedad, acondicionamiento con polimero y
acidificacion.

Se utilizé el Microscopio Electréonico de Barrido (MEB) y la difraccion de rayos-X para
estudiar posibles cambios morfologicos y de composicion de los lodos durante su
tratamiento, ademas se determiné el método mas apropiado de secado del lodo previo a
su analisis.

El andlisis elemental obtenido por el MEB mostr6 variaciones en el porciento en peso de
los constituyentes del lodo por la adicion del polimero y el acido sulfarico empleados en su
acondicionamiento.

Por medio de micrografias se observaron variaciones en la morfologia del lodo al ser
acondicionados con los polimeros.

En el estudio de difraccion por rayos-X, se encontré que los lodos estan constituidos
principalmente por arcilla tipo halloysita y su estructura no se altera por los tratamientos
empleados.

1. INTRODUCCION

Los lodos que se generan por la remocion de los sélidos suspendidos presentes en el
agua cruda durante la potabilizacién, representan entre el 0.3 al 1% del agua tratada, los
cuales en nuestro Pais se disponen sin tratamiento en presas, terrenos o en las mismas
fuentes de suministro ocasionando dafos al medio ambiente, y en algunos casos son
descargados al alcantarillado municipal y tratados conjuntamente con las aguas
residuales.



Uno de los principales problemas que presentan estos lodos es su alto contenido de agua,
dificultando asi su manejo y disposicion.

Dentro de los tratamientos que se utilizan para reducir su volumen eliminando gran parte
del contenido de agua, se encuentra el acondicionamiento quimico, el cual emplea
polimeros, acidos y bases. Para tal efecto, es importante conocer las caracteristicas del
lodo antes de su acondicionamiento para que de esta forma se logre optimizar el uso de
dichos reactivos quimicos.

Los procesos de tratamiento empleados consistieron en un espesamiento por gravedad,
acondicionamiento quimico mediante la aplicacion de tres tipos de polimeros, anidnico,
catiénico y no ionico y finalmente una acidificacion.

Algunas de las propiedades fisicas del lodo utilizadas para evaluar la efectividad de los
agentes empleados en el acondicionamiento, se encuentra la resistencia especifica a la
filtracion y el tiempo a la filtracién, y como propiedad fisicoquimica el porciento de
humedad. Se emple6 la microscopia electronica de barrido y la difraccion de rayos-X para
determinar cambios morfoldgicos, composicion elemental y estructura cristalina de los
lodos durante su tratamiento.

2. TEORIA

2.1 Microscopio Electrénico de Barrido (MEB)

Un microscopio es un sistema Optico que magnifica objetos pequefios para examinarlos
con luz natural o luz emitida de una fuente artificial, en el microscopio electrénico, en lugar
de luz se utiliza un haz electrénico para formar la imagen.

Un MEB tiene un rango de aumentos de 10 a 180,000 X y junto con detectores de rayos X,
hace posible identificar minerales muy pequefios y examinar la forma y distribucion de
éstos (Reyes, 1997).

2.1.1 Funcionamiento

El MEB consiste de una columna o6ptica y una consola electronica. La primera cuenta con
una cdmara que esta a alto vacio (aproximadamente 2 x 10° torr) donde se coloca la
muestra que se va a analizar. La imagen del microscopio es formada por un haz de
electrones dirigido hacia la muestra, dicho haz es generado a partir de un cafidn
electronico, el cual tiene como catodo un filamento de tungsteno que se calienta mediante
un sistema de emisién termoidnica a una temperatura que excede los 2,700 °K, este
filamento emite electrones en abundancia que producen un alto potencial negativo con
respecto al &nodo, que son rapidamente acelerados hacia el mismo a través de la



columna electronica. El haz de electrones pasa por dos o tres lentes condensadores
electromagnéticos cuya funcion es disminuir el diametro del haz.

Cualquier radiacion desde la muestra puede ser usada para proporcionar una sefal y
cada una de éstas es el resultado de alguna interaccion entre los electrones incidentes y la
muestra, proporcionando diferente informacién (Reyes, 1997).

2.1.2 MEB y microanalisis

El objetivo del microanalisis es obtener analisis quimicos de una pequefia cantidad de
material del orden de un micrémetro cubico. Cuando la materia es bombardeada por
electrones de alta energia, los atomos de cada elemento emiten un espectro caracteristico
de rayos X. Con los detectores adecuados se pueden obtener analisis cualitativos y
cuantitativos, éstos ultimos, comparando las intensidades de cada elemento de la muestra
desconocida con intensidades de elementos de referencia (estandares).

Existen dos técnicas de rayos X usadas en el microandlisis: Espectrofotometria de
energia dispersiva (EED) y Espectrofotometria de longitud de onda dispersiva (ELOD).
La diferencia fundamental entre éstas técnicas esta en los detectores usados para medir
la intensidad de rayos-X. (Reyes, 1997).

2.1.3 Preparacion de la muestra

Debido a que existe una gran variedad de campos de aplicacién del MEB, hay muchos
tipos de muestras que pueden ser observadas. Por lo tanto, se han desarrollado diversas
técnicas de preparacion que dependen del objetivo de la investigacion. En general, las
muestras a analizar por MEB son relativamente faciles de preparar, uno de los
requerimientos es el tamafo, que puede ser desde muy pequefo hasta 7 cm o tres veces
mas en los equipos mas modernos. Sin embargo, para cada caso se deben tomar en
consideracion tres aspectos importantes: 1) La muestra debe estar limpia y seca, 2) se
debe mantener la morfologia original y 3) no debe tener cargas electrostaticas.

Todas las técnicas de secado causan cambios dimensionales pudiendo alterar la
construccién original de la muestra. El agua puede ser removida por secado al aire, 0 a
pasos graduales. El dafio puede ser reducido si el agua es reemplazada por un fluido
volatil que tenga una superficie de tension menor a la del agua.

Los métodos mas importantes de remocion de humedad hasta el momento son el
congelado-secado y secado a punto critico, y se utilizan principalmente en materiales
biolégicos, arcillas y zeolitas, con la finalidad de conservar la microestructura.

Para que la muestra adquiera caracteristicas conductivas y se obtenga una imagen clara
en el MEB, debe ser adherida a una cinta de carbéon y fijada a un soporte con pasta de
plata, posteriormente se debe recubrir con un metal, como oro, aluminio, plata o carbon



mediante una ionizadora o evaporadora, esto evitara que se carguen con energia estéatica
y se polarizen.

2.2 Identificacion de minerales arcillosos mediante difracciéon de rayos X

Mediante la difraccion de rayos-X se pueden determinar estructuras cristalinas de
composicion quimica compleja y de baja simetria (Kraus, et al., 1965).

La imperfeccion cristalina natural de los materiales muestran diversos patrones de
difraccion de rayos X, que se representan en forma de bandas o lineas que al ser medidas
con exactitud dan informacion acerca de los defectos estructurales (Brindley y Brown,
1980).

La seleccion del tipo de radiacion depende de la composicion de la muestra y el objetivo
del estudio. Para el analisis de difraccion por rayos X normalmente se utilizan radiaciones
de Cu, Co, Fe y Cr, cada uno de ellos tiene diferente poder de difraccion al poseer
longitudes de onda caracteristicas, donde las de Cu son las mas utilizadas en analisis de
arcillas (Brindley y Brown, 1980).

Las muestras que se analizan mediante difractometro deben estar orientadas. Muchos
minerales de arcilla tienen generalmente una forma plana y pueden ser facilmente
orientadas.

3. METODOLOGIA

3.1 Microscopio electronico de barrido

Los tratamientos propuestos para reducir el volumen de lodo consistieron en una
combinacion de los procesos de espesamiento, acondicionamiento y acidificacion. El
objetivo fue evaluar la influencia del tipo de tratamiento y del polimero en la deshidratacion
del lodo para reducir su volumen y recuperar el coagulante.

Se trabajé con el lodo proveniente de la planta potabilizadora de “Los Berros”, del
sistema Cutzamala, Edo. de México, de la caja de recepcion de lodos de los modulos de
tratamiento B y C, denominado lodo homogéneo (LH). Dicha planta utiliza sulfato de
aluminio como coagulante.

El lodo resultante del espesamiento se le llamo “lodo homogéneo espesado” (LHE), del
acondicionamiento con polimeros aniénico, catidnico y no iénico “lodo homogéneo
espesado acondicionado” (LHEA) y de la acidificacion “lodo homogéneo espesado
acondicionado acidificado” (LHEAA), los cuales fueron analizados por medio de un



microscopio electrénico de barrido, para cuantificar sus componentes y observar su
morfologia en cada tratamiento.

3.1.1 Preparacion de las muestras

Se requirio que las muestras estuvieran libres de agua para ser analizadas por MEB, para
tal efecto se establecieron dos métodos de secado que pierden el agua en forma
controlada: el secado térmico y liofilizacion. En la Figura 3.1 se presenta el esquema de
obtencion de muestras.
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Tratamiento de las muestras para su analisis con MEB:
@ secado térmico = Pérdida del agua por evaporacion a temperatura controlada (105 °C)
Liofilizacion = Pérdida del agua por sublimacién con vacio (centrifugacién-congelamiento-sublimacion)

Figura 3.1 Diagrama de flujo del proceso y generacion de muestras

3.1.1.1 Secado térmico

Se coloco el platillo de aluminio dentro de la balanza de humedad y se tard a temperatura
ambiente, se colocd en el platillo una muestra de lodo (15 a 20 g) y se secd a una
temperatura constante (103 a 105 °C) durante tres horas.

3.1.1.2 Liofilizaciéon

Se centrifugaron muestras de lodo de 50 mL durante 15 minutos a 2500 rpm, se coloco el
lodo en un congelador a -30° C, se retir6 el sedimento del congelador y se colocé en los
frascos para liofilizadora. Una vez alcanzada la temperatura de -100°C, se encendio el
vacio (10 micras de Hg). Se dejaron los frascos en la liofilizadora hasta que el sedimento
se secO completamente (36 a 48 horas).



En el secado térmico vy liofilizacién, el sedimento deshidratado se colocé en una placa de
aluminio mediante un adhesivo de carbén y finalmente fueron recubiertas con oro-paladio
para que adquirieran caracteristicas conductivas.

3.1.2 Determinaciones en MEB

Se coloco la muestra en la camara de vacio del MEB.
Se tomaron micrografias a 100 X, 1500 X, 3600 Xy 12000 X.
Se realizé un microanalisis general abarcando la mayor area posible

3.2 Difraccion de rayos X

El andlisis mineraldgico por difraccion de rayos X se realizé con la finalidad de identificar
el tipo de arcilla presente en el lodo.

Se utilizé un difractdmetro Siemens D-500 con radiacion filtrada de cobre.

El generador de rayos X se mantuvo a 30 mA'y 30 kV.

Para obtener la fraccion arcillosa se emplearon la dispersion por ultrasonido y la
separacion por gravedad.

El sedimento de cada muestra se distribuyd sobre placas de vidrio para obtener laminas
orientadas.

Estas laminas se analizaron en su forma normal a temperatura ambiente (2 a 45 grados
de orientacion), y saturadas en atmaosfera de etilenglicol (2 a 18 grados de orientacion).
Adicionalmente, con el objeto de distinguir la presencia de ciertos minerales, las muestras
se calentaron a 300 y 550 °C y se analizaron.

4. RESULTADOS

4.1 Microscopio electronico de barrido

4.1.1 Preparacién de muestras

Con la finalidad de establecer cual es el tratamiento mas adecuado para la eliminacion del
agua en las muestras analizadas por MEB, se realizé una comparaciéon de los métodos de
liofilizaciobn y secado térmico, mediante el analisis de la composicion elemental y la
observacion morfologica de los lodos.

Enlas Tabla 4.1 y 4.2 se presentan los resultados obtenidos del porciento en peso de los
elementos presentes en los diferentes tipos de lodos. La Figura 4.1 muestra micrografias
de la morfologia obtenida por cada tratamiento.



Tabla 4.1 Resultados del andlisis elemental en muestras secadas por liofilizacion

Peso LH LHE LHEA LHEAA LHEA LHEAA LHEA LHEAA
(%) Aniodnico | Anidnico | Cationico | Catiénico | No iénico | No iénico
C 26.85 | 30.13 | 15.30 21.35 28.17 31.44 21.72 28.72
O 49.35 | 4481 | 46.86 47.35 52.03 45.97 46.55 43.97
Na 0.46 0.30 0.30 0.25 0.43 0.12
Mg 0.17 0.13 0.21 0.14 0.18 0.16 0.14 0.11
A 10.79 | 10.82 | 15.12 10.20 9.11 7.02 10.02 9.78
Si 9.91 9.87 14.31 14.62 8.29 10.36 13.53 11.75
Cl 0.10 0.17 0.12 0.33 0.16 0.15 0.22 0.18
K 0.27 0.35 0.69 0.60 0.31 0.45 0.56 041
Ca 0.22 0.23 0.41 0.20 0.16 0.11 0.25 0.00
Fe 1.88 3.16 6.06 4.07 1.43 3.63 3.41 4.05
S 0.00 0.10 0.84 0.06 0.46 3.16 0.92

Ti 0.23 0.63 0.10

Tabla 4.2 Resultados del andlisis elemental en muestras por secado térmico

Peso LHE LHEA LHEAA LHEA LHEAA LHEA LHEAA
(%) Anidnico | Anibnico | Cationico | Catidénico | No idnico | No iénico
C 24.07 24.89 30.76 24.25 25.14 26.67 20.75
0] 48.60 52.55 39.65 45.01 53.05 44.10 50.60
Na 0.22 ND 0.36 0.42 ND 0.35 0.23
Mg 0.12 0.11 0.14 0.22 0.11 0.10 0.17
Al 12.18 9.81 11.59 13.01 7.43 12.69 10.08
Si 11.51 9.64 11.03 12.69 7.38 11.81 11.48
Cl 0.13 0.19 0.22 0.21 0.32 0.24 0.26
K 0.44 0.29 0.48 0.49 0.25 0.45 0.49
Ca 0.28 0.32 0.32 0.33 0.37 0.43 0.21
Fe 2.46 2.06 5.44 3.36 1.81 3.17 2.96
S ND ND ND ND 4.01 2.54
Ti 0.14 0.14 0.22

La liofilizacion incluye un congelamiento y una deshidratacion por sublimacion a vacio, que
evita el dafio causado por la tension superficial. EI congelamiento rapido es empleado
para solidificar toda el agua instantaneamente sin modificar o destruir los cristales o
estructuras de los sdlidos. La sublimacién a vacio es usada para remover el hielo sin
alterar las particulas, y debe ser realizada lentamente y a baja temperatura para evitar el
descongelamiento y la cristalizacion.

El secado térmico en comparacion con la liofilizacién es un proceso rapido que incluye
calentamiento, donde el agua es eliminada por evaporacion.

Los lodos analizados contienen mas del 90% de agua, dentro de la cual se encuentran
disueltos algunos elementos que conforman las arcillas y los reactivos utilizados en su
tratamiento. Por lo anterior, se observé que la eliminacién del agua mediante secado
térmico diminuyd el porcentaje en peso de C, O, Mg, Si, K y Fe en relacion con la



liofilizacion (Tabla 4.1 y 4.2). Esto puede ser debido a que el agua al ser evaporada
rapidamente arrastr6 algunos elementos disueltos en ella.

Se observo diferente morfologia en cada método de secado, las tratadas por sublimacion
presentaron una formacién de grumos y las de secado térmico pequefias laminas. La
Figura 4.1 muestra la morfologia de un mismo lodo que se obtuvo durante la acidificacion.
El método de evaporacion propicio la formacion de cristales, que al ser analizados se
determind que estan constituidos de sulfato de aluminio, alterando la morfologia y en
menor medida la composicion inicial.

Muestras liofilizadas Muestras secadas
térmicamente
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¥IcBA @883 18.8U GEOL

Figura 4.1 Micrografias de LHEAA a diferentes aumentos

Por lo anterior, se recomienda el secado por liofilizacién en el microandlisis, para evitar la
cristalizacion de materiales contenidos en los lodos que alterarian su morfologia y
composicion.



4.1.2 Resultados del andlisis elemental

A partir de la Tabla 4.1 se calcularon los valores promedio del porciento en peso de los
componentes del LHEA y del LHEAA para realizar una comparacion elemental entre los
diferentes tipos de lodos, los cuales se presentan en la Tabla 4.3.

Tabla 4.3 Composicion elemental por tipo de lodo

Elemento LH | LHE | LHEA | LHEAA
% en peso

C 26.85 30.13 21.73 27.17
0 49.35 49.81 48.48 45.76
Na 0.46 ND 0.37 0.22
Mg 0.17 0.13 0.18 0.14
A 10.79 10.82 11.42 9.00
Si 9.91 9.87 12.04 12.24
Cl 0.10 0.17 0.17 0.22
K 0.27 0.35 0.52 0.49
Ca 0.22 0.23 0.27 0.10
Fe 1.88 3.16 3.63 3.92
S 0.00 0.10 0.06 0.74
Ti ND 0.23 0.37 ND

ND = NO DETECTADO

De estos resultados se observo que los principales constituyentes de los cuatro tipos de
lodo son: oxigeno (O), carbono (C), aluminio (Al), silicio (Si) y hierro (Fe), como se muestra
en la Gréfica 4.1. Los elementos restantes solo estan presentes a nivel traza.
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Grafica 4.1 Composicion elemental por tipo
de lodo
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Esto indico la presencia de halloysita (Al
(OH), Si,0s), micas (6xidos de silicio y
aluminio ligados a potasio, hierro y
magnesio), cuarzos (SiO,) y feldespatos
constituidos de Oxidos de silicio y
aluminio ligados a potasio, sodio y calcio
(apartado 4.2). Ademas, una pequeia
cantidad de SiO, esta asociada con los
esqueletos de las diatomeas que estan
presentes en el lodo.

De acuerdo a analisis previos la cantidad de carbono presente en el lodo como
constituyente de materia organica es del 5%. Por lo que, el aumento en las muestras



analizadas se debio al carbon activado aplicado al agua cruda para eliminar el olor que
impartian las microalgas.

En la Grafica 4.2 se presentan las relaciones en peso que se obtuvieron del analisis
elemental proporcionado por el MEB. La presencia del oro en estos analisis se debi6 al
recubrimiento que se le dio a la muestra para evitar su polarizacion. Ademas se observd
que la composicion del lodo al ser espesado no cambid, sin embargo, presentd un
incremento en el oxigeno cuando se le agregd un polimero, debido a que los principales
constituyentes de éste son el carbono y el oxigeno.

En el tratamiento de acidificacion la presencia del azufre aumentd, mientras que la del
aluminio, carbono y oxigeno se redujo, debido a la adicién del acido sulftrico utilizado
para acondicionar el lodo y a la recuperacién del sulfato de aluminio (coagulante)

respectivamente.
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Grafica 4.2 Andlisis elemental por tipo de tratamiento

4.1.3 Resultados del anélisis morfoldgico

4.1.3.1 Anaélisis por tratamiento

En laFigura 4.2 (a, b, c y d) se muestran las micrografias de los lodos obtenidos en cada
tratamiento, observandose que en el lodo inicial (a), las particulas o fléculos no estan
agrupados, dando lugar a espacios entre ellos. En un lodo espesado (b) la distancia entre
los floculos se redujo, mostrando un aspecto mas compacto. Cuando el lodo se
acondicion6 con polimero (c), se formaron aglomerados que reducen aun mas los



espacios entre los floculos. Al agregar acido sulftrico (d), se disolvié el aluminio y el
polimero que mantenian a las particulas aglomeradas permitiendo que éstas se liberen
formando pequefios grumos.

El tipo de tratamiento influy6 en la morfologia del lodo, siendo éste un factor importante en
la reduccién de su volumen, al formar aglomerados mas compactos y disminuir los
espacios que existen entre las particulas, permitiendo liberar una mayor cantidad de agua
libre.
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Figura 4.2 Micrografias por tipo de lodo

4.1.3.2 Analisis por polimero

La Figura 4.3 (a, b, c, d, y f) muestra las micrografias de los lodos obtenidos después de
ser acondicionados y acidificados. En el acondicionamiento, la neutralizacion de la carga
de la particula y la formacion de puentes interparticulares efectuada por el polimero
catiénico (c) fue mas efectiva al generar aglomerados mas compactos que no muestran
fléculos libres reduciendo los espacios entre particulas. Mientras que los polimeros
anionico (a) y no iénico (e) que utilizan solo puentes interparticulares muestran particulas
menos compactas, al producirse su aglomeracion mediante el mecanismo de reticulaciéon
y por tanto el espacio entre particulas fue mayor.



El tipo de carga del polimero propicié la formacion de aglomerados y disminucion de los
espacios que existen entre las particulas modificando la morfologia del lodo. Siendo estos
factores importantes en la reduccién de su volumen.

Las reducciones promedio del volumen del lodo, partiendo del volumen inicial fueron del
91.9% en el espesamiento, 95.4, 95.9 y 95.6% en el proceso de acondicionamiento y del
97.5, 98.1 y 97.2% en la acidificacion para los polimeros anionico, cationico y no iénico
respectivamente; siendo el polimero catidnico el que mostro las mayores reducciones de
volumen.
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Figura 4.3 Micrografias por tipo de polimero



4.2 Resultados del analisis por rayos X

Los lodos son formados por arcillas en dispersion, que estan constituidas principalmente
por silicatos de aluminio, tales como la caolinita, la montmorillonita, la ilita y la muscovita,
que fisicamente son cristales con una estructura atomica reticular definida.

Los resultados de la determinacion de los tipos de arcilla que constituyen a los lodos
analizados se presentan en la Tabla 4.4.

Tabla 4.4 Andlisis mineraldgico de los diferentes lodos

Muestra Mineralogia de la fraccion arcillosa
Lodo homogéneo Halloysita. Trazas de mica, cristobalita, cuarzo vy
posiblemente esmecita
Lodo del espesamiento Halloysita. Trazas de mica, cristobalita, cuarzo y

posiblemente esmecita

Lodo del acondicionamiento | Halloysita. Trazas de mica, cristobalita y cuarzo

Lodo de la acidificacion Halloysita. Trazas de mica, cristobalita, cuarzo vy
plagioclasas

El tipo de tratamiento y la adicion de reactivos no modificé la composicion quimica del
lodo, como se mostrd en la tabla anterior, donde el principal constituyente fue la arcilla
halloysita, seguida por trazas de mica, cristobalita y cuarzo, en menor cantidad
feldespatos, plagioclasas y esmecitas.

La halloysita es un filosilicato de aluminio y presenta la siguiente composicion: Al, (OH),
Si;Os. Tiene una estructura laminar y cuando se humedece se plastifica y se puede
moldear. Pertenece al grupo de la caolinita, debido a que su patron de difraccion de
rayos-X y su comportamiento térmico son muy parecidos. ES un mineral secundario,
resultado de la accion de los procesos postvolcanicos e hidrotermales sobre rocas de
feldespatos y otros minerales que contienen aluminio. Aparece en depositos secundarios,
como resultado del transporte y sedimentacion a través de las aguas superficiales.
Cuando se encuentra es estas circunstancias es muy pura. Es un componente importante
de arcillas y suelos. Se le asocia normalmente con feldespatos, cuarzo, corindén y
diasporo.

Las micas tienen estructuras que se basan en laminas de tetraedros unidos y son silicatos
de diversas composiciones de aluminio y potasio, que contienen hidroxido, magnesio,
hierro, sodio, litio y flGor. El contenido de silice varia entre el 33 y 55 %. Son minerales
importantes en la formaciéon de rocas, siendo componentes esenciales en las igneas y
metamoérficas. Algunas rocas sedimentarias contienen considerables cantidades de mica.



5. CONCLUSIONES

La liofilizacién fue el método mas adecuado para la preparacion de las muestras, ya que
se evitan las cristalizaciones de sustancias disueltas en el lodo cuando se elimina el agua.
En el secado térmico, se reducen las proporciones en peso de algunos componentes por
efecto de la evaporacion.

El tipo de tratamiento empleado modifica en cierta medida la morfologia del lodo,
reduciendo los espacios entre las particulas y permitiendo una mayor pérdida de agua
libre.

La arcilla halloysita fue el principal mineral en el lodo, y esta constituida por hidroxidos y
oxidos de silicio y aluminio. Su estructura y composicion elemental no se modifico por el
tipo de tratamiento empleado en la reduccion del volumen.
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