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RESUMEN

El uso de microalgas para la eliminacion de contaminantes en medios de tipo acuoso ha suscitado
un interés cada vez mayor, no s6lo en el &mbito cientifico también en su aplicacion a escala industrial.
Este interés se fundamenta principalmente en su elevado potencial para procesos de absorcion,
bioacumulacion y biodegradacion, que pueden realizar como material de origen natural y con capacidad
de adaptacion al entorno. En el presente trabajo se llevara a cabo un estudio y disefio de filtros
biodegradables, que se doparan con distintas concentraciones de algas, con un enfoque especifico en su
aplicacion para el tratamiento en aguas residuales y su posible aplicacion en la eliminacion eficiente de
diversos contaminantes seleccionados.

Para ello, se desarrollaran diferentes tipos de filtros con una base de policaprolactona (PCL),
durante su fabricacion, variaran pardmetros clave como el porcentaje de PCL, el voltaje aplicado, la
concentracion de microalgas y la velocidad de inyeccion de la disolucion, mediante una bomba de
jeringa. Esta tecnologia no sélo representa una estrategia altamente sostenible y ambientalmente
responsable para la eliminacion de contaminantes en aguas, sino que también permite evaluar
detalladamente sus propiedades fisicas fundamentales que posibiliten, en un futuro, su aplicacion
mediante técnicas de fabricacion a mayor escala.

PALABRAS CLAVE

Electrohilado, biodegradable, PCL, microalgas






AGRADECIMIENTOS

En primer lugar, me gustaria agradecerles a mis tutores, el Dr. del VVal y la Dra. Devesa por haber
estado en todo momento y mostrar interés y dedicacion en el desarrollo del trabajo. Han sido de gran
apoyo y gracias a ellos he podido dar lo mejor de mi.

También quiero agradecer a mis padres, Antonio y Mari, que desde que entré en la escuela han
sido un apoyo incondicional y han estado siempre ahi transmitiéndome fuerzas para hacer frente a los
obstaculos que se me han presentado durante el camino.

A mi hermano Antonio por ser un referente para mi y por ser tan buena persona conmigo. A
Valentina, por aguantarme siempre y su constante amor desde la distancia.

Por ultimo, a mi abuela Yaya, que desde que nos dejé todos sentimos su carifio desde arriba.






FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

CONTENIDO

INAICE U8 FIGUIAS ...ovecvevceiceeeetet ettt sttt sttt e st en et en st s et an et ensnen e 4
INAICE 08 TADIAS. .....cecvveeerceeeeeeet ettt sttt ettt en et en st sne et en et enseen e 7
1 INtrOdUCCION Y ODJELIVOS ...ttt bbb 8
I 00 0 (=) IV 1410 €Y7 Uod o o OSSR 8
1.2 ODJEEIVOS ...ttt bbbkt b b bRttt bbbt 8
L. ESITUCTUI ...ttt h et e s e e bt e e e e s b e n e e nne e e n e e nnneenn e 9

2 ESTA00 GBI AITE ...t b et bbbt 10
2.1 ContaminaCiON del AQUA.........coeiiiiiieiee ettt 10
2.1.1 Principales contaminantes del agUa..........c.cccveiveiiiieiieie e 11
2.1.2 Distintos métodos de tratamientos de AQUAS..........ccoererereieerienieese e 12
2.1.3 Algas como agentes de biorremediaCion .............cccovvieii e 13
2.1.4 Cultivo y manejo de algas para su apliCacion............ccecererrineneienieneee e 14
2.1.5 AlQAS NALUFAIES. ......ccviiiiicieee et et e e be et e e e s bt e nre e e e sreenre e 14

2.2 Tcnica de eleCtrOSPINMING........cviiiiriiieie ettt sttt e s e 15
2.2.1 ANTECEURNTES FECIENTES. .. .eviivieeieieite sttt bbbt e e ne e e 16
2.2.2 Aplicaciones de 12 teCNOIOGIA .........eviueririiiieie e 17
2.2.3 AVANCES € INNOVACIONES ... .euverveieieitesiestiareaseeieseeseestestestesseaseaseeseeeesaesbeseesbessessesseeneeneenes 18

2.3 Diferentes sistemas de electrospinning en la actualidad..............ccocovviiiiiiiiniiicc 19

3 MALErialeS Y MELOUOS. ... .eveeieeiieie ettt ettt ettt ettt e bbb ne e e abe e ene e 21
B L IMIAEEITAIES ...ttt bbb e r e nes 21
300 00 L USSR SUSRST 21
N B o1 (o] - OO PT TSP OPPRURTPPRTN 22
3.1.3 Alga cultivada n 1aD0ratorio..........cccoiiiiiiiieiee e 23
3.1.4 Al COMEICIAL......oeiieciicciece et re e re e e reeare e 23

BT 1Y/ =1 oo [0 T3 (= -1 o] = Tod oo OSSR 23
3.2.1 Sistema de electrohilado para la fabricacion de fibra............cccocooeiiiiiicie, 23
3.2.2 Fuente de alta tension GenVOIt 73030 .......cccoveieieriniiiese e 24
3.2.3.7erinQa dE INFUSTON ......cueiiiiiie et re e e 25
3.2.4 Tubos flexibles de poliamida............ccoeiiiiiiiii e 25
3.2.5 Camara de ProCESAMIBNTO.........ciieiiiiieiteeitecee st e sttt e ste e ste e st e st e e s e e sbe e e e saeesreeneesreeare e, 26
3.2.6 Bomba de jeringa KDS LEGATO 100.......cccuiiiiiiiiieiiesiesiieiesiee e 26
T A = [T oo [o F TR U RSP PPIO 27
3.2.8 TermMONIGIOMELIO ......eiuiiiiiiieieie ettt bbbttt bbb 27



JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

ISl 0001 (- U=] Tox (oo [0 HO TR R R RTPR 27
3.2.10 LanzZa de JESCANQA........ccvereiieiieeieeieseesteetesteeste e e taestessaesbaesteesaesbaeste e e e ssaesneaneesreenneans 28
3.2.11 Plataforma de eleVACION..........cceiiiiiiiicieeee e 28
3.2.12 Sistema de iluminacCion LED ..........ccocuiiiiiiiiiieee e e 29
KT I8 1Y/ 11 (oo [0 1P 29
3.3.1 Metodologia para la fabricacion de fibras ...........cccccevveieiie i 29
3.3.2 Metodologia para la fabricacion de filtros con algas comerciales..........c.ccocoovvriciiinnnnn 31
3.3.3 DiSefio BOX-BENNKEN .......cviiiiiiiii e 32
3.3.4 Cultivo de algas en el 1ahoratorio ..........ccecueieeiiereiie e 35
3.3.5 FItoplancton VIVO 250 ML .......coiioiiiieceee et nne e 36
TR N Y/ UL = VA o[ USRS 37
3.3.7 Aireador EHEIM @200 ........coviiiiiiiiisisesieiesie ettt 37
3.3.8 TEMPOIIZAUON ...ttt e bbbttt 37
BB LUZ LED .ottt et 37
3.3.10 Metodologia para la fabricacion de filtros con algas cultivadas en laboratorio. ............ 37
3.4 Meétodos de caracterizaCion de MUESEIAS.........cviieieriererie et 38
3.4.1 Caracterizacion morfoldgica de 18S MUESLIES ........ccceveirierieiieneese e 38
3.4.2 Ensayos de adsorcion de las membranas con disoluciones contaminadas ....................... 39
3.4.3 Medicion del fosfato, nitrato y cobre en soluciones liquidas ...........ccccoovvieininiciininnnnn 39
3.4.4 Evaluacion de las propiedades hidrofObiCas............ccccveveiiieiicie e, 41
3.4.5 Caracterizacion quimica de 1as fiDras .........cocooeiiieii i 41
=TT ] o [0 1SRRI 43
4.1 ANALISIS A8 10S BNSAYOS ....ecvviiviiiieeieitie ittt ettt et e st e e s e s te e s e s re e teeseesaeenreeneeareesreans 43
4.1.1 ENSAYOS U8 THITIOS......eiiteiiiiiieiieiee ettt ettt 43
4.1.2 Influencia de la cantidad de PCL ..o 45
4.1.3 Efecto de la velocidad de inyeccion de la bomba en el proceso...........cococvveveiiinnnnnnee, 46
4.1.4 Impacto del voItaje apliCatdo ..........ccveiieiiiiice e 47
4.1.5 Condiciones Optimas PreliMINares. ... ..., 48
4.1.6 Resultados globales ensay0s PCL ........ccooiiiiiiiiiiiccie e 48
4.2 Evaluacion de pardmetros de ensayo y su influencia en propiedades.............cc.ccoevviviininnnnnn 48
4.3 Disefio experimental con algas COMErCIales ..........ccccveiieiiiiiic i 49
4.3.1 Efecto de las fibras en la eliminacion de fosfato (1 hora) .........ccccevvviniiiiininicicieen, 50
4.3.2 Efecto de las fibras en la eliminacion de fosfato (6 horas)..........ccccceeevieieiiciiccecee, 52
4.3.3 Efecto de las fibras en la eliminacion de nitratos (6 horas) ..........cccceveveniiinienieieieen, 55
4.3.4 Efecto de las fibras en la eliminacion de cobre (6 horas) ........cccccoevevievveveiicieece e, 57
4.4 Caracterizacion quimica de 1aS MUESLIAS .......cccvevviiieiicie e 59



FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

4.5 Propiedades NdrofODICaS ...........couiiiiiiiiiee e e 60
4.6 Disefo experimental con algas cultivadas en el 1aboratorio ...........c.cccccvevvevviieicie e, 61
4.6.1 Comparacion de resultados con alga espiruling...........c.ccovvviieiiererene e, 62

4.7 Redisefio del sistema colector para el proceso de electrohilado ............ccccecvevvieeiieiciieneen, 63

5 ConClUSIONES Y 1INEAS TULUIAS ......cveeviiieiic ettt sre e sneenne e 65
5.1 CONCIUSIONES ...ttt bbbttt b bt e et 65
5.2 LINEAS TULUIAS ...ttt bbbttt n et 66

CR =71 o] 1T To - - VOSSR 69
Anexo |: Implicaciones Sociales, y/o Econdmicas, y/o Ambientales ..........c.cccceevvivevviiviieieeniene 75
ANexo I1: Reflexiones ELiCaS Y SOCIAIES ............cciveivrvieeeseeeeeeeeesies e e tee st sn st 76
ANEXO T KIT LED ICA .ttt neesnee s 77
Anexo 1V: MAQUINA KDS LEGATO 100........c.ciirrrireerieessetsseeseneesesssssssesssssesessssessssssssssssesans 78
Anexo V: AIREADOR EHEIM AITR200 .........ooiiiiieiiiieeee e 79
Anexo VI: Fuente de alimentacion Serie 7000 ...........ccceiuiirierieiinireiesesiesie e 80
ANEXO VI PLANOS ... e 81
ANEXO VI PRESUPUESTO ...ttt 85
Anexo IX: PLIEGO DE CONDICIONES ..ot 86
6.1 REQUISITOS GBI MONTAJE ..ottt bbb 86
6.2 Condiciones de fFUNCIONAMIENTO........ccuiiiiirieieirieieie et 86
6.3 Recomendaciones de MantenimiBNTO..........coereriririeieie et 86
6.4 Metodologia de fabriCaCiON ............ccvoiiiiiie e 87



JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

INDICE DE FIGURAS

Figura 2-1 Consumo de agua dulCe POI SECTON .......eceiiieiieie et 11
Figura 2-2 Eutrofizacion del mar MeNOITL7] ...ccvcoveieiieii et 12
Figura 2-3 Esquema planta de tratamiento aguas residuales [20] .........cccooeiieiiniininineeeen, 13
Figura 2-4 Factores de influencia para el proceso de biorremediacion.............ccccceeevvvevvceieenenn, 14
Figura 2-5 Granja de algas tropiCales [32] .........cooeiiiiiiiiei e 15
Figura 2-6 Esquema proceso de electrospinning [40] ......ccovvieiieii i 16
Figura 2-7 NUmero de patentes electrospinning [45] .......ccoooveiiiriniiniieeee e 17
Figura 2-8 Mascarilla QUIFUIGICA [A7] ..ccveie ettt ere e 18
Figura 2-9 Aplicaciones NANOTIDIAS. ........ccoiiiiiiiiiiiie e 19
Figura 3-1 Polimerizacion de e-caprolactona a policaprolactona [56]..........ccccceveiiciieviciesieeneen, 21
FIgura 3-2 PCL €N PEIIETS ..o 22
1o 0T R B I o= (o o - OSSR 22
Figura 3-4 CApsulas de ESPITUIING........ccieiriiiieeiee e 23
Figura 3-5 Vision general del sistema de electrohilado ............cccoeeviiiieiccccee e, 24
Figura 3-6 Fuente generadora de alta teNSION...........ccceieiiireiisieseseese e 25
Figura 3-7 Jeringa de 20 ML [59]....ui ittt 25
Figura 3-8 CAmara de ProCeSAMIENTO........ccueeiiieeieieeie ettt sttt se e 26
Figura 3-9 Bomba KDS LEGATO 100........ccuitiiieiierieiee et sne e snenasn s 26
Figura 3-10 Aguja electrodo con conexion a tubo flexible de poliamida ............ccccoovveiiivienrennen, 27
Figura 3-11 TermonIQrOMELIO .......ccueiieiieie ettt te ettt et e et sbe et e reesraesreeneeaneenre e 27
Figura 3-12 Lanza de dESCAIQa.........ciueeeierierierieiiesie sttt sttt sttt bbbt 28
Figura 3-13 Sistema de posicionamiento VErtICal ............c.ccceiieieeiiiic e, 28
FIQUIA 3-14 LUCES LED ......oiiiiiiiieeeee et bbb bbbt 29
Figura 3-15 Mezcla PCL y acetona 50 gramosS .......c.coveiuiiieiieiieeie e sie e ste et sra e e sne s 30
Figura 3-16 Papel de aluminio durante ensayo en la CAMAra .........cccccoveiiereiieicninc e, 31
Figura 3-17 Papel de aluminio con malla de filtro...........cccooviiiii i 31
Figura 3-18 Alga en mezcCla iNiCIal .........ccooiiiiiiiiiiiie e 32
Figura 3-19 ESpPiruling JUNTO PCL ........ooiiiiiie ettt 32
Figura 3-20 FIltro CON @IGAS .......oiuiiiiiiiicieese bbb 33
Figura 3-21 Sistema natural de fabricacion de algas(derecha) Frascos de nutrientes(izquierda) ....35
Figura 3-22 Algas naturales fIltradas ...........cocooeiiiiiiiiie e 36
Figura 3-23 Frasco de fitoplacton VIVO 250 ML ........cccccviiiiiiiiiie e 36
Figura 3-24 Aireador EHEIM @Ir200 .........cocoiiiiiiiiiiiicieeee e 37
Figura 3-25 25 gramos de disolucidn con alga cultivada............ccccceeveieeiiiicieccece e, 38

4



FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

Figura 3-26 Filtro postratamiento @lgas ..........cocuereiieiieiieie et 38
Figura 3-27 Microscopio Dino-lite High Magnification.............ccccceeveiieiiiie s, 39
Figura 3-28 Filtro pretratamiento ............coeoeiiiiieiinieeee e 40
Figura 3-29 Muestras con 1 hora de agitaCion ............cceiviiieiieieeie e 40
Figura 3-30 FOtOmetro MUItIPAramMELtrO ..........cciiiiiiiieee e 41
Figura 3-31 GONIOMELIO OSSIlA.....c..ecieiiiiece et sreenre e 41
Figura 3-32 Sistema de caracterizacion FTIR. Cortesia Laseron (UVigo) ........ccccevvvverviveesieerinnn, 42

Figura 4-1 Ensayo con 14000 PCL, 5%wt(izquierda) Ensayo con 80000 PCL, 5%wt (derecha) ...45
Figura 4-2 Influencia de la cantidad de % wt PCL, de izquierda a derecha (5% wt PCL,10%wt

PCL,15% Wt PCL,20% WE PCL) ...ectiitiieiisieiieiee sttt sttt ne st e ene e 45
Figura 4-3 2 ml/h (izquierda) 4 mI/N(DErecha) ........ccooiiieiiiiieise e 46
Figura 4-4 Evolucion de la morfologia de las fibras en funcion del voltaje aplicado (de izquierda a

derecha; 5KV, 10KV, 15KV Y 20KV ....oiiiiieieiiesieesie ettt sttt e steaneesnaesteeneesneesbeenaeaneennens 47
Figura 4-5 Taponamiento del fluido en eleCtrodo ...........ccocoviiiiicic i, 47
Figura 4-6 Ensay0 PCL 80000, 25 KV .......coiiiiiiiiiiisiieieie e 48
Figura 4-7 Resultados valores observados vs valores predichos (fosfato 1 hora)...............cccue..e..e. 50
Figura 4-8 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 1 hora, variable el voltaje.....51
Figura 4-9 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 1 hora, variable el PCL ........ 51
Figura 4-10 Resultados observados vs resultados predichos (fosfato 6 horas) ...........c.ccoceeveiienenen, 53
Figura 4-11 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 6 horas, variable el voltaje .53
Figura 4-12 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 6 horas, variable el alga .....54
Figura 4-13 Resultados observados vs resultados predichos (nitrato 6 horas).............ccccceevveeveenen. 55
Figura 4-14 Superficie de contorno para la eliminacion de nitrato en 6 horas, variable el PCL .....56
Figura 4-15 Superficie de contorno para la eliminacion de nitrato en 6 horas, variable el alga.......56
Figura 4-16 Resultados observados vs resultados predichos (cobre 6 horas) ...........ccccvevvviienennn, 57
Figura 4-17 Superficie de contorno para la eliminacion de cobre en 6 horas, variable el PCL ......58
Figura 4-18 Espectro FTIR de muestra de PCL al 15% en peso con los picos principales ............. 59
Figura 4-19 Comparativa de los espectros FTIR de las muestras de PCL al 5%wt, 10%wt y 15%wt

................................................................................................................................................................. 59
Figura 4-20 Espectro FTIR muestras de PCL con dopaje al 2% en peso de alga..........ccccccvvevvnnee. 60
Figura 4-21 Ensayo de la gota sobre PCL sin dopar, de izquierda a derecha al 10 % wt, 15 %wt y 20

T IS LT (o] o L SRS RUP PRSI 60
Figura 4-22 Ensayo de la gota con fibras de PCL dopadas con algas (izquierda) y sin dopar (derecha)

................................................................................................................................................................. 61
FIgura 4-23 ViSta gENETAL ........ooiiiiiiiecee bbbt 63
T [0 s B 0 o] [=Tox (o PSPPSR 64
Figura A0-1 KIT LET ICA [70]..vvuveeeeeeeeeeeiseesesseeseesessssseessessssssssss s ss s sssss s 77



JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

Figura A0-2 KDS LEGATO 100



FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

INDICE DE TABLAS

Tabla 2-1 Configuraciones eleCtronilado .............cccuevveiiiiiiiee e 20
Tabla 3-1 Tabla de variables dependientes e independientes y rangos analizados...............ccccc...... 34
Tabla 4-1 ConfigUraCiONES BNSAYOS .......cueiveiireeieirieitiereseesteesteseesteesesseeste e e asaesseesseassesseesseaneesses 43
Tabla 4-2 Ensay0S eXPerimMeENtaleS ...........ccoiiiiiiiiiiieieiee s 45
Tabla 4-3 PardmetroS 08 ENSAYO0.........ciuviieieeiieeiesee st eteseesteete st e sreeaessaesbe e e sreessaesseeneesteeeeaneesses 49
Tabla 4-4 Ensayos realizados mediante el procedimiento Box-Behnken .............cccoooiiiiiiiinnnn 50
Tabla 4-5 Diagrama de Pareto de efecto estandarizado .............ccccevveviiieieeie s 52
Tabla 4-6 Diagrama de Pareto de efecto estandarizado ............cccoevverieiirieene s 55
Tabla 4-7 Diagrama de Pareto estandarizado............ccoeoeiieieeie e 57
Tabla 4-8 Resultados medicion del alga cultivada en laboratorio tras 6 horas de agitacion............ 62



JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

1 INTRODUCCION Y OBJETIVOS

1.1 Contexto y motivacion

El crecimiento exponencial de la actividad industrial en estas ultimas décadas ha supuesto un
aumento significativo en la generacion de efluentes con altas concentraciones de contaminantes como
aguas residuales ricas en nitrdgeno, fosforo, metales pesados, compuestos organicos o coloreados, entre
otros. La descarga incontrolada de compuestos, sin recibir el tratamiento adecuado, puede desencadenar
fendmenos de eutrofizacion, afectando gravemente la biodiversidad y la calidad del agua.

Actualmente, las técnicas mas habituales, como por ejemplo, la filtracién y uso de reactivos
quimicos [1] son los que obtienen mejores resultados pero también presentan una serie de limitaciones
que les resta eficacia, tales como la obturacion de los filtros o la toxicidad de los reactivos empleados.
En este trabajo, las microalgas, han surgido como una posible alternativa innovadora y sostenible para
abordar desafios relacionados con las aguas residuales y sus postratamientos, con la ventaja de ofrecer
un tratamiento de baja toxicidad y con posibilidad de implementacidn in situ, lo que supone una gran
ventaja frente a los métodos tradicionales.

En los dltimos afios se ha incrementado el interés en el uso de las algas para la eliminacién de
residuos ya que presentan una gran capacidad para la bioadsorcion y bioasimilacién de nutrientes, y
ademas de su contribucion a la fijacion de dioxido de carbono [2]. Ademas, la biomasa algal generada
puede valorizarse para la produccion de biocombustibles y fertilizantes, contribuyendo a una mayor
sostenibilidad del proceso.

Sin embargo, el uso de esta tecnologia puede llevar consigo problemas en el rendimiento industrial,
considerando factores que suponen un incremento significativo en los costes operacionales como: la tasa
de sedimentacion de microalgas, la optimizacién de los medios de cultivo y la influencia de las
condiciones ambientales [3].Estas dificultades muestran la necesidad de seguir investigando y
desarrollando formas para maximizar el potencial de microalgas, con el fin de garantizar su viabilidad
econdmica y la sostenibilidad a largo plazo.

1.2 Objetivos

El presente Trabajo Fin de Grado, tiene como objetivo el uso de la técnica de electrospinning
(electrohilado) en combinacion con métodos avanzados de remediacion de aguas para desarrollar
soluciones innovadoras y sostenibles en el tratamiento de contaminantes especificos en aguas. Para ello,
se plantean diferentes objetivos.

e Optimizacion de la técnica de electrohilado para la formacion de fibras absorbentes: se analizaran
los fundamentos y parametros que influyen en la formacién de las fibras, tales como la viscosidad
de la disolucion polimérica, el voltaje aplicado y la distancia entre la aguja y el colector. Se
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buscara optimizar el proceso para obtener resultados con propiedades especificas, como alta
porosidad, homogeneidad y control en el didmetro de las fibras.

e Evaluacion del potencial de las microalgas en tratamientos para la eliminacion de contaminantes
en aguas: se estudiard la capacidad para eliminacion de contaminantes en ensayos controlados
de laboratorio. Este objetivo se centrara en la evaluacion del rendimiento de estos cultivos en
laboratorio y en sistemas acuéticos para la posterior aplicacion y eliminacién de determinados
contaminantes en aguas.

e Exploracion de la integracion de esta tecnologia en la industria a escala de laboratorio: se
evaluard el dopaje de las fibras con algas comerciales y obtenidas en el laboratorio, evaluando el
resultado obtenido mediante técnicas de disefio de respuesta.

1.3 Estructura

El presente trabajo, se ha organizado de manera que facilite una lectura fluida y comprensible,
permitiendo al lector seguir una progresion logica del contenido. La estructura del documento ha sido
disefiada para garantizar una exposicion clara de los objetivos a abordar, el desarrollo metodoldgico y
las conclusiones obtenidas.

A continuacion, el capitulo 2 aborda una revision del actual estado del arte. En este apartado, se dara
una vision general sobre la relevancia del tema abordado y la motivacion para su desarrollo.

En el capitulo 3 se explica los métodos y materiales utilizados para la realizacion del presente TFG.
Se explica los métodos de fabricacion de filtros, los materiales empleados en las mezclas y las pruebas
de caracterizacion realizadas en los laboratorios de investigacion de mecanicay quimica del CUD-ENM.

Por ultimo, se expondrén los resultados obtenidos, los cudles seran analizados e interpretados de una
forma critica. Se proporcionard una comparacion con estudios previos y la relevancia de los hallazgos
en el contexto del problema planteado. Ademas, el trabajo contard con un apartado de conclusiones y
lineas futuras, donde se propondran posibles direcciones para futuras investigaciones en la fabricacién
y optimizacion de filtros biocompatibles y biodegradables para el tratamiento de aguas residuales.
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2 ESTADO DEL ARTE

2.1 Contaminacion del agua

La contaminacion del agua es un problema ambiental critico y esencial en la vida, pero su calidad
se ve amenazada por diversas fuentes de contaminacion que impactan de modo negativo en la salud
humana y ecosistemas acuéticos. Esta contaminacion se origina por actividades en sectores agricolas,
industriales y domésticos que introducen sustancias tdxicas en mares y océanos. Entre los diferentes
contaminantes se encuentran metales pesados, fertilizantes y residuos organicos, entre otros [4].

El crecimiento industrial ha incrementado significativamente la produccion de desechos quimicos,
muchos de ellos acabando en cuerpos de agua sin ser tratados [5]. EI impacto de vertidos industriales ha
generado una disminucién en la calidad del agua en multiples regiones alrededor del mundo. Asimismo,
la contaminacion agricola, derivada del uso de fertilizantes y pesticidas, contribuye a la proliferacién de
algas nocivas y a la eutrofizacion [6].

El agua es un recurso indispensable, pero su disponibilidad y calidad se ven alteradas por la actividad
humana. Aunque el planeta esta formado por un 70% agua, s6lo el 2,5% es dulce y un porcentaje aln
menor es para el consumo. Por lo tanto, la contaminacion de fuentes superficiales y subterraneas
representa un desafio tanto en contextos urbano como rurales [7].

Segun un informe mundial de las Naciones Unidas [8] , alrededor de 2000 millones de personas no
tienen acceso a agua potable, mientras que el 46% carece de sistemas de saneamiento adecuados. A nivel
mundial, el 69% del agua dulce se destina al sector agropecuario, el 19% a la industria 'y el 12% consumo
domeéstico. EI cambio climatico agrava la crisis hidrica a través de lluvias y sequias prolongadas. Las
precipitaciones extremas pueden generar inundaciones y aumentar la concentracion de contaminantes
en el agua.

En cuanto a la calidad del agua, los sectores industriales, la agricultura y el desarrollo humano
destacan como los principales responsables de su deterioro (Figura 2-1). La industria libera una gran
cantidad de productos quimicos, toxicos y perjudiciales para el ser humano, haciéndola insegura. La
agricultura es otro vector de contaminacion por el uso de fertilizantes y pesticidas, que, al depositarse
en tierras y zonas de cultivo acaban, por arrastre, en rios, lagos y pantanos. Ademas, con el desarrollo
de infraestructuras afectan la escorrentia de aguas pluviales que puede arrastrar desde aceite de motor
hasta basura [9].
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Consumo Industria

69.0%

Agropecuario

Figura 2-1 Consumo de agua dulce por sector

2.1.1 Principales contaminantes del agua

La contaminacion del agua proviene de diversas fuentes y puede clasificarse en contaminacion
puntual y difusa [10]. La contaminacion puntual se refiere a unas cargas en concreto y localizadas, como
las aguas residuales provenientes de fabricas o plantas de tratamientos.

La contaminacion difusa es un poco mas dificil de controlar ya que involucra transporte y la
transformacion de desechos a través de diferentes métodos y medios (por ejemplo: deposicion
atmosfeérica, aplicacion de un contaminante en el suelo y la transformacién quimica en suelos,
involucrando el aire, suelo y agua) [11].

Se pueden clasificar de diferentes maneras los contaminantes del agua:

Microrganismos patdgenos: incluyen diferentes tipos de bacterias, protozoos y virus que pueden
transmitir colera, tifus y hepatitis, entre otros. Estos microorganismos suelen llegar al agua a
través de heces y residuos infectados. La Organizacion Mundial de la Salud (OMS) [12]
recomienda que el agua potable no contenga bacterias coliformes por cada 100 ml de
muestra[13].

Desechos organicos: pueden contener bacterias aerébicas que, en exceso, hace inviable la vida
de los organismos que requieren oxigeno[14].

Sustancias quimicas inorganicas: incluyen acidos y metales toxicos. Estos contaminantes pueden
causar graves dafios a los seres vivos y, aunque se suelen descomponer facilmente, su presencia
en grandes cantidades es perjudicial.

Nutrientes vegetales: sustancias solubles que favorecen el desarrollo de las plantas. Sin embargo,
en cantidades excesivas, podrian causar el crecimiento descontrolado de algas y, en
consecuencia, la eutrofizacién del medio (Figura 2-2).

Compuestos organicos: incluyen plasticos, plaguicidas y otros compuestos con estructuras
moleculares complejas. Estos contaminantes son dificiles de eliminar y pueden persistir en el
medioambiente. Se estima que entre 3y 4 millones de toneladas de hidrocarburos se vierten al
afio y actualmente se cierran acuerdos internacionales para evacuar desechos en zonas
restringidas de carga y descarga de petrdleo [15].

Sedimentos y materiales en suspension: particulas depositadas en los suelos y otros materiales
en suspension son la mayor fuente de contaminacion, creando un ambiente turbio que dificulta
la vida acuética.
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Contaminacién térmica: la vida de los organismos muchas veces se ve comprometida al
disminuir la cantidad de oxigeno. La energia térmica liberada por las fabricas hacen que afecten
de manera considerable en rios, mares, embalses [16].

Figura 2-2 Eutrofizacion del mar menor[17]

2.1.2 Distintos métodos de tratamientos de aguas

A continuacion, se presenta el método clasico de tratamiento del agua en las estaciones depuradoras
de aguas residuales (EDAR), tomando como base una estacion completa que libera el agua lista para su
consumo incluyendo, por lo tanto, la etapa de potabilizacion. El tiempo de procesamiento suele oscilar
entre 1y 2 dias desde su llegada hasta su devolucion al medioambiente.

En las estaciones depuradoras de aguas residuales (Figura 2-3) pasaran por tres fases principalmente:

Pretratamiento: es la primera fase del proceso y tiene como objetivo principal eliminar los sélidos
de mayor tamafio y materiales flotantes que podrian dafiar u obstruir equipos en etapas
posteriores. Una de las primeras operaciones son las rejas donde retienen sélidos gruesos, como
plasticos, trapos y otros desechos grandes. También destacan los desarenadores que son
dispositivos que eliminan particulas minerales pesadas, como arenay grava, y que podrian causar
abrasiones en equipos mecanicos. Por ultimo, otro proceso fundamental son los desengrasadores,
que se encargan de eliminar grasas y aceites que flotan en la superficie del agua. Estos
compuestos pueden formar capas que dificultan la transferencia de oxigeno.

Tratamiento primario: tiene como objetivo reducir sélidos en suspension sedimentables. Esta
etapa puede eliminar aproximadamente el 50-70% de solidos suspendidos y un 25-40% de la
DBO presente inicialmente en las aguas residuales [18]. En esta etapa, el agua residual se
introduce en tanques de sedimentacion donde, la velocidad del agua se reduce notablemente,
facilitando la sedimentacion gravitatoria. Los clarificadores deben disefiarse cuidadosamente
para optimizar parametros y asegurar una eficiencia adecuada en la eliminacién de contaminantes
[19]. Algunas plantas de tratamiento también implementan la flotacion como técnica
complementaria en esta fase, para eliminar particulas flotantes o grasas que no sedimentan
facilmente. Estos procesos son insuficientes para reducir contaminantes disueltos o eliminar
microorganismos patdgenos, siendo de vital importancia para el agua continuar con tratamientos
maés avanzados.
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Tratamiento secundario: es un proceso esencialmente biolégico destinado a la remocion de
materia orgéanica disuelta y coloidal que no fue disuelta totalmente en el tratamiento primario. La
tecnologia mas comun es el sistema de lodos activos. Este proceso involucra airear intensamente
el agua residual en presencia de microorganismos aerobios, que utilizan oxigeno para
descomponer la materia organica. Otro método habitual son los biofiltros donde las aguas
residuales se percolan lentamente a través de medios filtrantes cargados de microorganismos
adheridos a su superficie, facilitando la degradacion bioldgica de contaminantes [20].
Tratamiento terciario: esta etapa busca la completa desinfeccion mediante eliminacion de agentes
patdgenos. Entre las técnicas destacan la filtracion avanzada mediante membranas como
ultrafiltracion, nanofiltracion u 6smosis inversa. Ademas la desinfeccion mediante cloracion,
ozonizacién o radiacion es indispensable para eliminar microorganismos patdgenos [21]. La
eliminacion de nutrientes como nitrogeno y fosforo se logra mediante procesos bioldgicos
avanzados, incluyendo nitrificacion y precipitacion quimica. Estos tratamientos minimizan
impactos ambientales como la eutrofizacion en cuerpos de agua receptores [22].
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Figura 2-3 Esquema planta de tratamiento aguas residuales [20]

2.1.3 Algas como agentes de biorremediacion

La biorremediacion con algas es un método que aprovecha la capacidad natural de las algas para

absorber, degradar o transformar contaminantes presentes en el agua, contribuyendo asi a la limpieza 'y
recuperacion de ecosistemas acuaticos contaminados [23]. Las algas son organismos ideales para la
biorremediacion debido a su alta tasa de crecimiento, capturando y metabolizando una amplia variedad
de contaminantes.

La recuperacion de aguas contaminadas mediante algas se basa principalmente en tres enfoques

(Figura 2-4):la degradacion o transformacion del agente contaminante [24] mediante cambios en su
composicion quimica. Este proceso puede incluir la biodegradacion de compuestos organicos complejos
en otros mas simples y de menor toxicidad, como los hidrocarburos, la remocién o segregacion del
contaminante, ya sea por vaporizacion, disolucion o a través de procesos que aprovechen sus propiedades
eléctricas para promover la eliminacion fisica del contaminante en el entorno acuéatico. Este proceso
puede aplicarse para absorber contaminantes en las algas a través de sus paredes celulares,
acumulandolos en su biomasa y eliminandolos del medio acuético; la fijacion del contaminante,
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empleando técnicas que permiten estabilizar, endurecer o encapsular residuos, evitando su dispersién en
el medioambiente [25]. Puede aplicarse con materiales solidos, como polimeros, que aislan los
contaminantes y previenen su liberacion.

MEDIO
AMBIENTE

CONTAMI MICRORGA

NISMOS

NACION

Figura 2-4 Factores de influencia para el proceso de biorremediacion

2.1.4 Cultivo y manejo de algas para su aplicacion

El cultivo de las algas para su uso en la biorremediacion es un proceso que consta de diferentes
etapas, desde la produccion en biorreactores hasta el traslado y aplicacién en entornos naturales.

Los biorreactores abiertos o cerrados [26] dependen de la necesidad especifica y del entorno en que
se vayan a utilizar. Los biorreactores abiertos, son estanques altos con un gran volumen, que se utilizan
para algas robustas que pueden resistir a la contaminacion externa. Mientras que los biorreactores
cerrados permiten un mayor control sobre condiciones de crecimiento, reduciendo el riesgo de
contaminacion y asegurando una buena absorcion de nutrientes [27].

Las condiciones de crecimiento, como la luz, temperatura, pH y nutrientes, son cuidadosamente
reguladas para maximizar la produccién de biomasa. En general, el tiempo de crecimiento del alga puede
oscilar entre 7 y 14 dias [28] dependiendo de la especie y de las condiciones del biorreactor.

Una vez alcanzada la etapa de formacion y maduracion en tanques, el transporte del alga se debe
realizar bajo condiciones controladas para evitar su deterioro. Se suelen utilizar contenedores con
sistemas de oxigenacion y temperatura regulada, ya que la vida media de éstas es muy reducida.

Una vez las algas se sittan en el sitio de aplicacion, generalmente no muy lejano al de su produccion,
se evallan parametros ambientales de temperatura, salinidad y disponibilidad de nutrientes.
Dependiendo del tipo de biorremediacion, las algas pueden ser introducidas en el cuerpo de agua o
ancladas a una estructura flotante disefiada para optimizar su absorcién. El éxito depende de un
seguimiento posterior, donde se monitorean pardmetros como la eficiencia en la captura de nutrientes,
la tasa de crecimiento del alga y los efectos en el ecosistema.

2.1.5 Algas naturales

Las algas se utilizan en la remediacién de aguas debido a su capacidad para absorber metales
contaminantes, especialmente metales pesados. Este proceso, conocido como bioadsorcion, implica la
adhesién de contaminantes a la superficie de las algas, permitiendo su eliminacion [29].

Diversos estudios han demostrado que las algas marinas son eficaces para eliminar iones de metales
pesados tdxicos, como arsénico, plomo, cadmio y cobalto. Ademéas se han explorado soluciones
innovadoras para abordar problemas con algas de especies invasoras [30].
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En paises como Republica Dominicana [31] se han implementado medidas para eliminar algas
invasivas que afectan al turismo. Numerosas empresas se posicionan para la recoleccion del sargazo y
su uso en productos agricolas (Figura 2-5).

Figura 2-5 Granja de algas tropicales [32]

2.2 Técnica de electrospinning

La técnica del electrospinnig, también conocida como electrohilado es una técnica de fabricacion
aditiva que permite la produccién de fibras de rango nanométrico y micrométrico a partir de disoluciones
poliméricas.

La técnica del electrohilado tiene tus raices en investigaciones que datan en siglos pasados. A
continuacion, se destacan los hitos mas importantes de su desarrollo historico.

Descubrimiento inicial (1897): Lord Rayleigh observé que se podian inducir cargas eléctricas en
chorros de liquidos, lo que sentd las bases para comprender los principios fundamentales del
electrospinning [33].

Estudios matematicos y experimentales (1914): el fisico americano John Zeleny [34] analiz6 en
profundidad el comportamiento de las gotas de liquidos cargadas eléctricamente en la punta de un
capilar. Su trabajo incluy6 modelados matematicos que describieron el comportamiento de los fluidos
bajo fuerzas fisicas electrostaticas.

Primeras patentes (1902-1934): durante las primeras décadas del siglo XX, se otorgaron las primeras
patentes relacionadas con el electrohilado. Cooley y Morton [35] patentaron métodos de dispersién de
fluidos usando cargas eléctricas en 1902. En 1934, Anton Formhals [36] describié explicitamente un
proceso de electrospinning para producir fibras utilizando acetato de celulosa, marcando un hito en la
aplicacién practica de la técnica.

Revitalizacidn del interés (1990): en las décadas de 1940y 1950, el enfoque en la técnica disminuy6
debido a las limitaciones en los materiales y la tecnologia disponibles. Sin embargo, en la década de
1990, Darrell Reneker [37] revitalizd el interés en el electrospinning al demostrar su potencial para
producir nanofibras. Sus investigaciones consolidaron las bases modernas del proceso.
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El proceso implica la aplicacion de un alto voltaje a una solucién polimérica, generandose un chorro
fino que se estira y se solidifica en forma de nanofibras al evaporarse el solvente (Figura 2-6) .Estas
cualidades hacen que el material tengan una gran cantidad de aplicaciones médicas, farmacéuticas y de
filtrado [38].

Durante la formacion del material, varios parametros muy importantes para definir las condiciones
finales: la viscosidad de la solucion, que afecta a la formacion y uniformidad de las fibras; el voltaje
aplicado, que influye en la formacion del chorro y en el hilado de las fibras; y la conductividad, que
afecta a la carga eléctrica y estabilidad del chorro [39].

Polymer solution

Syringe

Taylor cone

Metering High voltage Collector
pump

Figura 2-6 Esquema proceso de electrospinning [40]

Una correcta optimizacion de estos pardmetros puede evitar defectos como beads y garantizar
uniformidad en las fibras. Entre los avances mas recientes, se destaca, el electrospining coaxial para
encapsular farmacos permitiendo un control mas preciso de los medicamentos [41].

También el forcespinnig esta cogiendo peso en la industria ya que se utiliza la fuerza centrifuga que
ha demostrado ser eficiente en la produccion de fibras a gran escala [39].

En el &mbito de la liberacion de farmacos, las nanofibras ofrecen una avanzada ventaja al aumentar
la disolucidn del farmaco y permitir un nivel de liberacién sostenido. Polimeros como PLA y PCL son
altamente utilizados para la fabricacion de tejidos proporcionando sistemas biodegradables y efectos de
diversas aplicaciones terapéuticas [42].Con los avances continuos en materiales y técnicas, el
electrospinnig se posiciona en buen lugar para la fabricacion de nanomateriales con aplicaciones que
transcienden la biomedicina, extendiéndose a campos como la electronica y proteccion ambiental [43].

2.2.1 Antecedentes recientes

En la actualidad el electrospinning es una técnica ampliamente utilizada y en constante
proyeccion, tal y como vemos en la Figura 2-7. En el siglo XXI, se ha integrado con tecnologias
emergentes, como la fabricacion aditiva y la ingenieria de tejidos. Técnicas como el electrospinning
coaxial y el forcespinning han ampliado sus capacidades, permitiendo la encapsulacion de farmacos y
el desarrollo de materiales avanzados [44].
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Figura 2-7 Ndmero de patentes electrospinning [45]

2.2.2 Aplicaciones de la tecnologia

Las nanofibras electrohiladas son productos clave con aplicaciones amplias y diversas en multiples
campos:

Aplicaciones biomédicas: en la liberacion de medicamentos permiten que los medicamentos se
liberen de manera sostenida o dirigida. Por ejemplo, medicamentos como el naproxeno y la
doxorrubicina se han incorporado para tratar inflamaciones cronicas y cancer. También es
posible integrar sistemas multidrogas para liberaciones programadas que mejoren la eficacia
terapéutica.

Ingenieria de tejidos: son ideales debido a su similitud estructural con la matriz extracelular
natural, lo que permite soportar el crecimiento celular y promover regeneracion de tejidos
dafiados, huesos y cartilagos. Ademas, en la ingenieria de tejidos 6seos, las nanofibras mejoradas
ofrecen una alternativa prometedora para la regeneracién 6sea.

Cuidado de heridas: son capaces de actuar como barreras protectoras contra infecciones mientras
promueven la regeneracion de tejidos. Los apésitos fabricados con materiales como quitosano
han demostrado una eficacia superior en comparacién con los tradicionales.

Cosméticos: mascarillas (Figura 2-8) [46] con nanofibras no sélo han mejorado con la
hidratacion de la piel, sino que también poseen propiedades antioxidantes y regenerativas.
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Figura 2-8 Mascarilla quiruargica [47]

Filtracion y purificacion: las membranas son altamente utilizadas en purificacion del agua,
debido a su alta porosidad, capturando particulas diminutas como polvo, bacterias y virus. En la
separacion de liquidos, como el aceite y el agua [48], las nanofibras recubiertas con materiales
hidrofébicos han mostrado una gran eficacia en la remediacion ambiental y recuperacion de
recursos.

Energia y electronica: las nanofibras mejoran la capacidad de almacenamiento y sostenibilidad
en baterias de iones de litio [49] .En supercondensadores, aumentan la conductividad y prolongan
su vida util. Ademas, las nanofibras se utilizan en celdas solares para optimizar la absorcion de
luz y mejorar la eficiencia energética [50].

Medioambiente: en la actualidad se utilizan nanofibras para la eliminacion de metales pesados y
pesticidas del agua [51]. También se emplean en la absorcion de gases toxicos y particulas finas
en entornos industriales, contribuyendo significativamente a la sostenibilidad ambiental.
Defensa y textiles: se utilizan en trajes de proteccion contra agentes quimicos [52]. Estos tejidos
ofrecen una combinacion Unica de ligereza, durabilidad y proteccién. En el sector textil, las
nanofibras mejoran las propiedades de tejidos y la impermeabilidad y resistencia al fuego.

2.2.3 Avances e innovaciones

En la actualidad, diversos avances técnicos que se han postulado como los mas pioneros en el campo
del electrohilado (Figura 2-9), destacando por su innovacion y potencial de aplicacion en multiples areas:

Redisefio del sistema: nuevos tipos de boquillas, como boquillas coaxiales y sin aguja, han
mejorado la uniformidad de las fibras y han ampliado la posibilidad morfoldgica, permitiendo la
produccién fibras huecas y estructura multicapa [53]

Electrohilado de campo cercano: permite un control preciso de la deposicion de fibras mediante
la reduccion de la distancia entra la boquilla y el sustrato, resultando en patrones mejor definidos
y fibras de mayor grosor.

Electrohilado a bajo voltaje: configuraciones que operan a voltajes tan bajos que minimizan el
dafio a componentes bioactivos y mejora la seguridad del proceso, haciendo el electrohilado mas
viable para aplicaciones sensibles.

Electrohilo-escritura: combina electrohilado con sistemas de control XY Z, para fabricar patrones
en tres dimensiones muy similares a la impresion 3D, ampliando las posibilidades de disefio y
aplicacion.
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e Combinacion con otras tecnologias: la integracion con dispositivos micro fluidos y técnicas de
manufactura ha llevado a la creacion de dispositivos complejos con gradientes funcionales [45]

Siguiendo con el &mbito en las aplicaciones de innovacion, se destaca las citadas a continuacion:

e Medicina regenerativa y bioingenieria: el electrohilado se utiliza para fabricar andamios para
ingenieria de tejidos con porosidad y propiedades mecanicas controladas. También se han
encontrado matrices con gradientes funcionales para liberar farmacos de manera controlada.

e Sensores y dispositivos electronicos: las fibras electrohiladas pueden incorporar materiales
piezoeléctricos o conductores para fabricar sensores flexibles y dispositivos portatiles.

e Filtracion y purificacién: las estructuras nanoporosas producidas por electrohilado son ideales
para capturar particulas pequefias y contaminantes en aplicaciones de filtracion y purificacion de
agua.

e Técnicas hibridas: la combinacion con técnicas de fabricacion aditiva permite fabricar estructuras
multimodales que combinan micro y nanoestructuras en un solo dispositivo, lo que es Util para
aplicaciones biomédicas y en dispositivos de diagnadstico.

2.3 Diferentes sistemas de electrospinning en la actualidad

El enfoque principal para mejorar la productividad en el proceso de electrohilado con solucion se
basa en incrementar la cantidad de chorros que se generan a la misma vez, lo cual logra mediante distintas
técnicas que pueden agruparse en diferentes categorias (Tabla 2-1).
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Configuracion

Modificaciones en el
disefio

Ventajas

Desventajas

orificios

-Reduce el riesgo de
obstruccion

-Requiere menos

mantenimiento

1)Multiples Se genera multiples chorros | -Mayor produccion -Riesgo de inestabilidad
chorros  desde | desde una sélo aguja de chorro
una aguja [54] -Mejor control
-Configuracion compleja
del equipo
2)Mdltiples Se  generen  multiples | -Mayor tasa de | -Riesgo de obstruccién de
chorros con | chorros desde varias agujas | produccion que unasola | agujas
multiples agujas aguja
-Inestabilidad de
-Escalable para | formacion de chorros
producciones
industriales
3)Electrohilado | Tambor  giratorio, el | -Aumenta el | -Dificultad para mantener
sin agujas polimero se extruye desde | rendimiento la morfologia

-Menor precisién en las
fibras

4)Electrohilado
por fusion

Se funden polimeros y se
electrohilan

-Eliminan necesidad de
disolventes

-Fibras méas fuertes y
duraderas

-NUmero limitado de

termoplasticos

5)Electrohilado
por emulsion

Emulsion(aceite-agua)

-Composicion de fibras
con propiedades unicas

-Proceso complejo que
requiere una cuidadosa
separacion

Tabla 2-1 Configuraciones electrohilado
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3 MATERIALES Y METODOS

3.1 Materiales
A continuacion, se detallan los materiales empleados en el proyecto.

3.1.1 PCL

Para la realizacion de los ensayos se seleccionaron dos tipos distintos de reactivos de
policaprolactona (PCL): PCL Mn 80000 g/mol y PCL Mn 14000 g/mol (Figura 3-1) [55].

El PCL 80000 tiene un peso molecular mas alto, lo que significa mayor viscosidad en estado fundido
y mayor dificultad para procesarlo. También tiene una mayor resistencia mecanica y elasticidad debido
a su estructura mas larga y enredada. Mientras que en el caso del PCL 14000 es menos viscoso y mas
facil de manipular, ideal para aplicaciones donde se necesita mejor fluidez, mas flexible y menos
resistente, lo que puede ser Util en aplicaciones que requieran mas maleabilidad.

El PCL es un poliéster biodegradable y semicristalino que combina una buena flexibilidad, alta
resistencia y biodegradacién enzimética. Estas propiedades permiten obtener nanofibras con buena
estabilidad mecéanica y porosidad controlada, lo que las hacen ideales para aplicaciones en filtros,
apositos de regeneracion tisular y sistemas de liberacion controlada de farmacos.

O

Catalizador
+ Calor

O
|

O > O ((:sz5 C
\J 1

Policaprolactona

E-caprolactona

Figura 3-1 Polimerizacién de e-caprolactona a policaprolactona [56]

En cuanto a la forma de presentacion, el PCL seleccionado para esta experimentacion se presenta
en comprimidos, debido a su buen manejo y degradabilidad (Figura 3-2).
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Ademas, el PCL esté aprobado por la Administracion de Alimentos y Medicamentes (FDA) para el
contacto con tejidos humanos, lo que garantiza su seguridad y eficacia en aplicaciones ambientales.

Figura 3-2 PCL en pellets

3.1.2 Acetona

La acetona (Figura 3-3) es un compuesto organico perteneciente al grupo de las cetonas. Es un
liquido incoloro, volatil y con un caracteristico olor fuerte. Tiene un punto de ebullicién de
aproximadamente 56,5 °C y es altamente inflamable. Su capacidad para disolver una amplia gama de
compuestos organicos la convierte en un disolvente muy utilizado en la industria quimica y en
aplicaciones de laboratorio.

1 litro
ACETONA

Figura 3-3 Acetona
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3.1.3 Alga cultivada en laboratorio

El alga de laboratorio fue cultivada durante un proceso de nutricion y posteriormente
incorporada en los ensayos de fibras.

3.1.4 Alga comercial

La Espirulina de Arkopharma [57] en capsulas es un complemento alimenticio elaborado a base
de una microalga rica en proteinas, vitaminas, minerales y antioxidantes [58](Figura 3-4).

Figura 3-4 Céapsulas de Espirulina

3.2 Métodos de fabricacion

3.2.1 Sistema de electrohilado para la fabricacion de fibra

El dispositivo de electrohilado (Figura 3-5) es un equipo que se utiliza para la produccion de
microfibras mediante la generacién de un campo eléctrico de alto voltaje. Este sistema permite la
fabricacion de las mallas de fibras que serviran de soporte fisico para las algas que actian como elemento
dopante. En este proyecto, se utilizara el sistema de electrohilado del Laboratorio de Investigacion de
Mecanica del CUD-ENM para llevar a cabo la produccion de dichas nanofibras.
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Figura 3-5 Vision general del sistema de electrohllad B

Entre los componentes destacan los siguientes:

e Fuente de alta tension Genvolt 73030 (5-25 KV)
e Jeringa de infusion

e Tubo flexible de poliamida

o Camara de procesamiento

o Bomba de jeringa KDS LEGATO 100
e Colector

e Electrodo

e Termohigrémetro

o Contraelectrodo

e Lanza de descarga

o Plataforma de elevacion

o Sistema de iluminacién

3.2.2 Fuente de alta tension Genvolt 73030

La fuente de alto voltaje Genvolt 73030 es un dispositivo disefiado para generar y suministrar
voltajes elevados, entre 1y 30 kV. Este tipo de fuentes se utilizan en aplicaciones industriales, cientificas
y médicas debido a su capacidad para proporcionar voltajes precisos y estables. Su disefio incluye
mecanismos de seguridad para evitar descargas eléctricas, protegiendo tanto al usuario como al equipo.
La fuente de alimentacion esta equipada con una pantalla LED digital, que permite una facil
visualizacion y ajuste del voltaje (Figura 3-6).
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HVY OUTPUT

Figura 3-6 Fuente generadora de alta tension

3.2.3 Jeringa de infusion

La jeringa actla como el contenedor y dispensador de la solucién polimérica y precursora de
fibras. Este dispositivo permite una dosificacion precisa del fluido a través de su boquilla de la maquina,
garantizando un flujo constante y uniforme, aspecto esencial para obtener las fibras.

El uso de una jeringa de 20 ml (Figura 3-7) resulta ideal por su moderada capacidad, que permite
mantener un suministro continuo de la soluciéon polimérica durante el proceso. Se ha seleccionado una
de 20 mL por su facil manejo y alta capacidad de volumen para las necesidades de los ensayos a
realizar. Ademas, su disefio sencillo y precision de medicion contribuye a la reproducibilidad del
experimento, asegurando la produccion de fibras uniformes en términos de diametro y estructura.

[ARREREEE.
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—20
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Figura 3-7 Jeringa de 20 mL [59]

3.2.4 Tubos flexibles de poliamida

Los tubos utilizados en laboratorio son conductores flexibles disefiados para transportar el fluido
hasta la boquilla emisora de forma segura. Estos tubos estan disefiados para ser quimicamente resistentes

y facilmente adaptables.
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3.2.5 Camara de procesamiento

La caja de procesamiento utilizada permite llevar a cabo los ensayos experimentales de forma segura
y controlada. EI metacrilato transparente permite la observacion directa del proceso, mientras protege el
entorno externo de posibles descargas eléctricas. Ademas, la cdmara ayuda a mantener condiciones
ambientales estables, como la temperatura y la humedad, esenciales para la formacion de fibras. Este
disefio asegura tanto la seguridad del operador como la reproducibilidad del experimento (Figura 3-8).

Figura 3-8 Camara de procesamiento

3.2.6 Bomba de jeringa KDS LEGATO 100

La bomba KDS LEGATO 100 (Figura 3-9) es un dispositivo que permite el control preciso del
flujo de liquidos, utilizado en este caso para la creacion de mallas de fibras. Este equipo presenta una
pantalla tactil que permite ajustar parametros esenciales, como la velocidad del flujo.

El equipo también permite modificar el tiempo de operacion, mostrando tanto el tiempo
transcurrido como el tiempo restante, y el volumen total a infundir, indicando en mililitros. Ademas, el
dispositivo opera en modo infusidn y permite controlar la fuerza ejercida sobre el émbolo de la jeringa.
El sistema mecanico desplaza el émbolo de la jeringa de 20 ml, que estd conectado a un tubo para
transportar el liquido con total precision. Un LED que indica el estado de funcionamiento del equipo.
Este dispositivo es ideal para aplicaciones que requieren un control preciso del flujo de liquidos.

Figura 3-9 Bomba KDS LEGATO 100
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3.2.7 Electrodo

La aguja acta como electrodo en el sistema de electrospinning y es clave para la emision del
fluido, permitiendo que este se cargue eléctricamente y forme un chorro en su punta haciendo que se
estire y se convierta en fibras. Este proceso es fundamental en la fabricacion de microfibras y otros
materiales avanzados. La aguja, en conjunto con la bomba y el colector, aseguran la precision de la
maquina y la uniformidad de la formacion de las fibras. Su disefio industrial, viene con un diametro de
0,5 mm que, por su tamafio y la limpieza tras cada ensayo, son los elegidos para la estabilidad del chorro
y la calidad del material (Figura 3-10).

Figura 3-10 Aguja electrodo con conexidon a tubo flexible de
poliamida

3.2.8 Termohigrémetro

El termohigrometro (Figura 3-11) es un instrumento que permite monitorear y registrar
pardmetros ambientales criticos como la humedad, la temperatura. Ademas, este dispositivo registra
valores minimos y maximos, proporcionando datos importantes para analizar el proceso. La humedad y
la temperatura afectan a la viscosidad del fluido y la calidad de las mallas.

Figura 3-11 Termohigrémetro

3.2.9 Contraelectrodo

El contraelectrodo, conectado a tierra, acta como colector, atrayendo a las fibras que estan
cargadas eléctricamente desde la aguja. Este componente asegura que las fibras se depositen sobre la
base de papel de aluminio, controlando asi la estructura y la morfologia del material final.
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3.2.10 Lanza de descarga

La lanza (Figura 3-12) rompe la tension superficial del fluido cargado previamente, promoviendo la
formacion de un chorro estable y continuo que facilita el estiramiento y la alineacion de las fibras. Sin

la correcta interaccion de estas piezas, el proceso de formacion se podria volver inconsistente, afectando
a los ensayos.

Figura 3-12 Lanza de descarga

3.2.11 Plataforma de elevacion

La plataforma de elevacion (Figura 3-13) es un dispositivo mecanico que permite ajustar la altura
entre el electrodo y contraelectrodo de forma precisa. Esta compuesto por una plataforma superior y una
base conectada mediante un mecanismo de tijera, el cual se regula con un tornillo para subir o bajar. En
los ensayos, se han realizado ajustes de altura de 100mm, 150mm y 200mm, lo que influye directamente
en la distribucion del campo eléctrico entre la aguja y el colector.

Figura 3-13 Sistema de posicionamiento vertical
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3.2.12 Sistema de iluminacion LED

El sistema de iluminacion de su alta intensidad permite mejorar la observacion del chorro
polimero (Figura 3-14), facilitando el analisis de la estabilidad del flujo y la formacion de microfibras.
Ademas, una iluminacion adecuada ayuda a detectar posibles irregularidades o desviaciones en la
deposicion del material sobre el colector. Gracias a su bajo consumo energético y minima generacion de
calor, estas luces no interfieren en las condiciones térmicas del sistema, asegurando resultados precisos
y una actuacion concreta ante cualquier desviacion del material.

Figura 3-14 Luces LED

3.3 Métodos
3.3.1 Metodologia para la fabricacion de fibras

Para llevar a cabo los ensayos experimentales de la fabricacion de la fibra con el equipo, se
definié inicialmente la concentracion de la disolucion polimérica. Esta variable juega un papel clave en
el proceso de formacion, ya que este puede modificar la estructura y la dimension de la fibra. Para los
ensayos experimentales se seleccionaron concentraciones en peso de PCL que van desde el 5 % hasta el
30 %.

Para preparar la mezcla se define la cantidad que se va a disolver en acetona, realizando todas
las disoluciones de 50 gramos en peso (Figura 3-15). Se pesa inicialmente la cantidad necesaria de PCL
en una bascula de precision vy, utilizando un vaso de precipitado en funcion del % wt requerido para la
mezcla (por ejemplo 5 gramos para el 10% de PCL) y se completa rellenando con acetona hasta llegar a
50 gramos. Dicha disolucion se calienta y se agita en un agitador magnetico de laboratorio a una
temperatura de 40 °C, 750 rpm durante 6 horas. Las mezclas (méas densas) requirieron modificaciones,
aumentando las revoluciones hasta 1100 rpm y la temperatura hasta 50 °C. En otros casos fue necesario
ampliar el rango de tiempo hasta 10 horas, dado que el agitador requeria un periodo adicional para lograr
una homogeneizacion eficiente. El proceso de mezcla se ajusto con el fin de asegurar que la disolucion
alcanzara una consistencia adecuada y se integraran correctamente todos sus componentes. Una vez
verificada la completa disolucion de PCL en la disolucién, asegurando la ausencia de particulas no
disueltas y una homogeneidad adecuada, se dio paso a la siguiente fase del procedimiento experimental.
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Figura 3-15 Mezcla PCL y acetona 50 gramos

En esta etapa, la mezcla se extrae cuidadosamente y se transfiere a una jeringa de 20 mL, un
proceso que requiere precision para evitar la posible incorporacion de burbujas de aire o posibles
irregularidades en la disolucién. Para ello, se utilizé un procedimiento meticuloso que garantiza la
estabilidad de la mezcla, permitiendo su correcta manipulacion en las etapas siguientes. Este paso es
crucial, ya que cualquier alteracion podria afectar las propiedades definidas previamente, influyendo en
su morfologia y calidad de las fibras.

Se ajustan los parametros del ensayo en la pantalla de la bomba del sistema, se coloca la lamina
de aluminio en la base y se conecta el contraelectrodo en uno de sus extremos (generalmente el mas
cercano a la fuente generadora de tension, el lado derecho).

La camara de procesamiento (Figura 3-8) debe estar cerrada, antes de configurar cualquier
parametro tanto de la maquina generadora de tensién como de la bomba.

Antes de dar inicio al ensayo, se llevo a cabo una minuciosa revision de todos los parametros de
seguridad, asegurando el correcto ajuste del voltaje requerido para el procedimiento. Asimismo, se
verificd la adecuada conexion de los tubos de enlace, los cuales fueron previamente sometidos a un
proceso de limpieza con acetona para eliminar cualquier posible residuo que pudiera llevar. De igual
manera, se confirmaron los pardmetros de inyeccion, asegurando que todas las condiciones operativas
fueran dptimas para el desarrollo del experimento.

Previo al inicio del proceso, se realizd una comprobacion preliminar del sistema mediante el
avance controlado de la maquina, con el propdsito de verificar que el recorrido del material dentro del
circuito se desarrollara de manera uniforme y sin obstrucciones. Este chequeo asegurd que no existieran
fugas en el sistema y que el liquido fluya adecuadamente a través de la aguja emisora.

Durante la fase experimental, el material generado se recolectd sobre una lamina de papel de
aluminio (Figura 3-16) estratégicamente conectado a tierra con el generador de alta tension,
desempefiando asi la funcion de colector en el sistema de electrohilado. La buena disposicion de este
colector permitio la adecuada atraccion de las fibras generadas, favoreciendo su deposicion uniforme y
la formacion de estructuras con las caracteristicas morfologicas deseadas.
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Figura 3-16 Papel de aluminio durante ensayo en la camara

Una vez concluido el ensayo, se procedi6 a la desconexién segura de la fuente de voltaje, evitando
posibles descargas eléctricas residuales. Posteriormente, tanto la aguja emisora como el papel de
aluminio fueron sometidos a un proceso de descarga estatica con la lanza del sistema. El resultado como
se muestra en la Figura 3-17, es de la formacion de fibras.

Figura 3-17 Papel de aluminio con malla de filtro

3.3.2 Metodologia para la fabricacion de filtros con algas comerciales

En la siguiente etapa de los ensayos experimentales, se procedio a la formacion de los filtros,
pero con algas afiadidas. El proceso de fabricacion se mantuvo inalterado en todas sus etapas
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previamente mencionadas, con la Unica diferencia de la incorporacion de algas en proporcion segun el
ensayo del 0,5 al 2 % en peso, como elemento dopante de fibras en la mezcla inicial (Figura 3-18).

Figura 3-18 Alga en mezcla inicial

Las disoluciones en este caso fueron de 25 gramos de material. Durante los ensayos se decidio
incorporar Espirulina comercial en la mezcla inicial, con un porcentaje muy bajo, para evaluar el impacto
en los filtros (véase Figura 3-19).

Figura 3-19 Espirulina junto PCL

3.3.3 Disefio Box-Behnken

Para optimizar los ensayos de electrospinning y evitar realizar 50 pruebas innecesarias, se utilizd
la herramienta de disefio experimental Box-Behnken que permiti6 acotar el niUmero de experimentos y
combinar tratamientos mas eficientes. Se definieron:

Tres niveles de cada parametro clave:
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o Porcentaje de espirulina: 2%, 1,25% y 0,5%.
e Concentracion de PCL: 8%, 12% y 16%.
o Intensidad del voltaje: 15kV, 20kV y 25 kV.

A partir de estas combinaciones, se disefiaron diferentes mezclas para cubrir todas las variaciones
posibles dentro de estos rangos, resultando en un total de 15 ensayos (Figura 3-20). De esta forma
logramos reducir la cantidad de pruebas sin perder informacion valiosa sobre el comportamiento del
material.

Figura 3-20 Filtro con algas

Se utilizé la metodologia de superficie de respuesta (RSM) para optimizar las condiciones de
obtencion de las membranas que conducen a una eliminacion mas efectiva de contaminantes en agua. El
disefio Box-Behnken es un método de optimizacion experimental basado en superficies de respuesta. Se
utiliza para modelar y optimizar procesos con multiples variables, permitiendo determinar la influencia
de cada factor y su interaccién sobre la respuesta del sistema. En este estudio, el disefio experimental
Box-Behnken es un disefio de segundo orden basado en factores a tres niveles y se empled para evaluar
el efecto de tres factores: porcentaje de alga, porcentaje de PCL y voltaje. Este disefio permite estudiar
las interacciones entre los factores y determinar sus efectos sobre las variables de respuesta:
concentracion de cobre, nitrato y fosfato a diferentes tiempos de exposicion.

El disefio Box-Behnken es un disefio factorial rotacional que se basa en una combinacion de niveles
altos, bajos y medios de los factores estudiados. Para su aplicacion es necesario definir las variables que
influyen en el proceso (variables independientes) y sus niveles: bajo (-1), medio (0) y alto (+1).

La combinacion lineal y cuadratica de los datos observados permite generar una matriz experimental
en la que cada punto representa una combinacion de niveles de los factores. EI nimero de experimentos
a realizar viene definido por:

N =2k(k — 1) + C,

Ecuacion 1
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donde k es el numero de factores y Co representa el nimero de réplicas en el punto central. Para
describir la relacion entre las variables independientes y la respuesta (variables dependientes) se utiliza
una expresion que supone una combinacion lineal y cuadratica de acuerdo con la siguiente:

Y =0+ Z,BiXi +Z.BiiXi2 + Z.Binin +e

Ecuacién 2

donde Y es la respuesta del sistema, Xi son los factores, y f son los coeficientes del modelo.

En este estudio se optimizaron las condiciones para reducir la concentracion de contaminantes en
agua a partir de tres variables independientes: porcentaje de alga en las membranas (x1), porcentaje de
PCL (x2) y voltaje aplicado durante la sintesis de la membrana (x3) en la reduccion de la concentracion
de fosfatos tras una hora de adsorcion (y1) y fosfatos (y-), nitratos (ys) y cobre (ya) a las seis horas de

tratamiento (Tabla 3-1).

a) Variables independientes

Variable Nomenclatura Unidades Rango de variacién
Porcentaje de alga [Alga] % 2-05
Porcentaje de PCL [PCL] % 16-8
Voltaje [V] % 20-10
b) Variables independientes codificadas
Variable Nomenclatura Definicién Rango de variacién
Porcentaje de alga adimensional X1 ([Alga]- (-1,1)
2,5)/1,25
Porcentaje de PCL adimensional X2 ([PCL]- (-1,1)
24)/12
Voltaje adimensional X3 (V -30)/15 (-1,1)
c) Variables dependientes
Variable Nomenclatura Unidades
Fosfatos (1 h) V1 mg/l
Fosfatos (6 h) Y2 mg/l
Nitratos (6 h) Y3 mg/l
Cobre (6 h) Ys mg/l

Tabla 3-1 Tabla de variables dependientes e independientes y rangos analizados

Para el tratamiento de los datos se codificaron las variables independientes, transformandolas en
un rango estandar de tres niveles: (-1) valor minimo de la variable; (0) valor medio y (+1) valor méximo.
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Esta transformacion minimiza el efecto de las diferentes escalas en las variables y facilita la comparacion
de sus efectos.

3.3.4 Cultivo de algas en el laboratorio

El sistema de cultivo que se muestra en la Figura 3-21 es un fotobiorreactor que esta disefiado
para el crecimiento de microalgas. Esta configuracién se basa en la combinacion de iluminacién
artificial, aireacion y nutrientes esenciales para fomentar la fotosintesis y el desarrollo celular de las
algas. El cultivo requiere un protocolo de mantenimiento que busca optimizar el crecimiento de la
biomasa sin generar condiciones de estrés o deficiencia de nutrientes.

Las luces LED proporcionan la radiacién necesaria para que las microalgas realicen el ciclo de
fotosintesis durante el dia, convirtiendo la energia luminica en energia quimica y produciendo oxigeno.
Durante la noche, la luz se apaga con un sistema de alumbrado automatico, el metabolismo cambia y
predomina la respiracién celular, consumiendo parte del oxigeno. Este ciclo simula en parte el ambiente
natural, permitiendo un crecimiento mas eficiente y estable. La aireacion, proporcionada por el sistema
de bombeo, es clave para mantener una adecuada concentracion de CO; disuelto, esencial para la
fotosintesis, ademas de prevenir la sedimentacién de las células.

Este tipo de sistemas tiene aplicaciones en diversas areas de biotecnologia, desde la produccion
de biomasa, hasta la obtencion de compuestos de interés farmacéutico como pigmentos, antioxidantes y
proteinas. Dependiendo de la especie de microalgas que estemos cultivando, los objetivos pueden variar
desde la produccién de Espirulina para consumo humano hasta Chlorella o Nannochloropsis para
alimentacion en acuicultura [60].

Figura 3-21 Sistema natural de fabricacion de algas(derecha) Frascos de nutrientes(izquierda)

Al cabo de un mes, el matraz fue filtrado y se obtuvo el alga natural (Figura 3-22).
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Figura 3-22 Algas naturales filtradas

Entre los componentes que forman el biorreactor, destacan las siguientes:

Fitoplancton vivo 250 mL
Matraz de 2L

Aireador EHEIM air200
Temporizador

Luz LED

3.3.5 Fitoplancton vivo 250 mL

El fitoplancton vivo mostrado en la Figura 3-23 se utiliza cominmente en acuarios, acuicultura
y biorreactores para la alimentacion de organismos filtradores como rotiferos y artemias, asi como la
produccion de biomasa y tratamientos de aguas.

En este trabajo se usa como inoculo principal para el crecimiento de algas bajo condiciones
controladas, optimizando factores como la luz, el COz y los nutrientes.

Figura 3-23 Frasco de fitoplacton
vivo 250 mL
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3.3.6 Matraz de 2L

El recipiente utilizado tiene una capacidad de 2L de vidrio con base ancha y cuello estrecho,
utilizado generalmente en laboratorios para mezclar, calentar y cultivar soluciones. El disefio favorece
la agitacion y minimiza las posibilidades de derrame y evaporizacion.

3.3.7 Aireador EHEIM air200

El aireador EHEIM air200 (Figura 3-24), proporciona una capacidad de oxigenacién en el
biorreactor. Incluyendo manguera y difusores, este sistema es clave para la dispersion de CO; y la
agitacion del medio cultivado.
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-

Figura 3-24 Aireador EHEIM air200

3.3.8 Temporizador

El tiempo de exposicion a la luz es un factor clave en el crecimiento y desarrollo de algas, ya que
el fotoperiodo, que representa la proporcion de horas de luz y oscuridad, influye en el metabolismo
celular. Se incorpora un temporizador que regula el encendido de la iluminacion artificial. El sistema
opera en torno a 12 horas, estableciendo un ciclo de 12 horas de luz y 12 horas de oscuridad.

3.3.9 Luz LED

Optimiza la produccién de biomasa y favorece el crecimiento. Ademas, permite controlar la
intensidad y el fotoperiodo, maximizando la eficiencia del cultivo en condiciones de laboratorio.

3.3.10 Metodologia para la fabricacion de filtros con algas cultivadas en
laboratorio.

En la siguiente fase de los ensayos experimentales, se procedi6 a la fabricacion de los filtros, esta
vez incorporando algas cultivadas en el biorreactor del laboratorio. Las disoluciones preparadas tenian
una concentracion total de 25 gramos (Figura 3-25), de los cuales 1 gramo correspondia al alga natural.
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Figura 3-25 25 gramos de disolucién con alga cultivada

Posteriormente, se llevaron a cabo seis ensayos mediante la técnica de electrohilado, empleando voltajes
de 10, 15y 20 kV, y utilizando dos tasas de flujo distintas, de 2 y 4 ml/h (Figura 3-26).

B\ 4
%
£

Figura 3-26 Filtro postratamiento algas
3.4 Métodos de caracterizacion de muestras
3.4.1 Caracterizacion morfoldgica de las muestras
Tras la fabricacion de los filtros mediante electrohilado, se procede a la observacion superficial
utilizando el microscopio Dino-lite High Magnification (véase Figura 3-27).
Este estudio permitird observar la morfologia y estructura detallada de los filtros, evaluando

aspectos como la distribucién de fibras, distancias entre ellas y la uniformidad presentada. A través de
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arquitectura adecuada para su estudio y aplicacion. La microscopia es una herramienta fundamental en
esta fase, que con el software “Dino Capture 2.0” proporciona informacion de viabilidad estructural de
filtros, aspectos determinantes para su funcionalidad y biodegradabilidad.

En el contexto del TFG, resulta de importancia y de mejora al proyecto evaluar la calidad de las
fibras biodegradables destinadas a la formacion de filtros ecoldgicos. Este dispositivo se encuentra en la
instalacion del CUD en el edificio de investigacion.

Figura 3-27 Microscopio Dino-lite High Magnification

3.4.2 Ensayos de adsorcion de las membranas con disoluciones contaminadas

Los experimentos de adsorcion se realizaron, por triplicado, con fragmentos de las membranas,
pesados previamente y lo mas uniformes posible para asegurar la consistencia en los resultados. Se
prepararon, por separado, disoluciones con fosfato, nitrato y cobre, que se agitaron durante diferentes
horas en un agitador orbital. Pasado el tiempo de adsorcion se separ6é la membrana y se procedio a
realizar las medidas de los contaminantes en las muestras.

3.4.3 Medicion del fosfato, nitrato y cobre en soluciones liquidas

El fotometro multiparametro HI83399 de la marca Hanna Instruments es un equipo de laboratorio
disefiado para la medicion precisa de maultiples parametros en soluciones acuosas, incluyendo la
demanda quimica de oxigeno (DQO), pH, turbidez y nutrientes como el fosfato. Su disefio compacto y
facilidad de uso lo convierten en una herramienta til para el analisis de calidad de agua en entornos
industriales, ambientales y de investigacion [61].

Este fendmeno funciona mediante el principio de fotometria de absorcion. La maquina emite un haz
de luz a través de la muestra, y el detector interno mide la cantidad de luz absorbida por los compuestos
presentes en la solucion. La cantidad de luz absorbida estda directamente relacionada con la
concentracion.

Esta maquina utiliza filtros dpticos de precision para garantizar una longitud de onda adecuada para
cada parametro, proporcionando resultados exactos y reproducibles.
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Para la determinacion de fosfatos, el proceso comienza seleccionando el programa especifico para
fosfatos (phosphate LR) en el meni de métodos del equipo. En el caso de la medicion de nitratos se
selecciona (nitrate) y para la medicion del cobre (copper HR).

El procedimiento experimental consisti0 en preparar cada muestra con Ssus respectivas
concentraciones (Figura 3-28) y someterlas a un tiempo de agitacion controlado en el equipo (Figura
3-29).

Figura 3-28 Filtro pretratamiento

Figura 3-29 Muestras con 1 hora de agitacion

Se seleccionaron dos tiempos de exposicion para evaluar el efecto de la adsorcidn del filtro a corto
y medio plazo: 1 hora y 6 horas. Tras cada intervalo de tiempo, se procedio a la extraccién de 10 mL
para su analisis en el fotdbmetro. Se afiadid el reactivo en polvo correspondiente a la determinacién del
residuo, el cual genera un complejo coloreado que es detectado por el equipo. La intensidad del color es
proporcional a la cantidad de residuo presente en la muestra.

El fotometro de la Figura 3-30 destaca por su capacidad para almacenar datos y registrar resultados,
lo que facilita el analisis y seguimiento de las mediciones. Su versatilidad y precision lo convierten en
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una herramienta ideal para el analisis de agua en contextos de investigaciones cientificas y control de
calidad.

HIB3399
Multiparameter Photometer with COD

Figura 3-30 Fotometro multipardmetro

3.4.4 Evaluacion de las propiedades hidrofobicas

El comportamiento hidrofobico/hidrofilico de las muestras se ha evaluado mediante el ensayo de
la gota utilizando un goniémetro de la marca Osilla (ver Figura 3-31) situado en el laboratorio de
caracterizacion del edificio de investigacion del CUD-ENM. La metodologia del ensayo es la siguiente;
un trozo de la fibra se extiende sobre la plataforma del medidor. A continuacion, mediante una pipeta de
precision de volumen ajustable se deposita sobre la malla de fibras una gota de 10 uL de volumen.
Finalmente se toma la medida del angulo de contacto mediante la camara y el software del equipo de
medida.

Figura 3-31 Goniémetro Ossila

3.4.5 Caracterizacion quimica de las fibras

La caracterizacién quimica de las muestras de las distintas fibras producidas en el presente TFG
mediante la técnica de electrospinning se ha realizado mediante espectrometria de infrarrojos por
transformada de Fourier (FTIR), cuyos ensayos han sido realizados por el Grupo de Aplicaciones
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Industriales de la Universidad de Vigo (LaserON). El dispositivo utilizado ha sido un FTIR Cary 630 de
Agilent (ver Figura 3-32). La metodologia seguida para llevar a cabo las mediciones ha sido la siguiente:

e Cortar trozos de aproximadamente 25 x 25 mm de las muestras a medir. No es necesario ningin
tratamiento previo sobre la muestra.

e Limpiar con acetona la cubierta del dispositivo

e Adquirir la sefial de fondo (background) previamente a la medida, para eliminarla de la misma.
e Colocar la muestra en la zona de medida del dispositivo y fijarla.

e Realizar la medida.

‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘‘
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Figura 3-32 Sistema de caracterizacion FTIR. Cortesia Laseron (Uvigo)
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4 RESULTADOS

4.1 Analisis de los ensayos

4.1.1 Ensayos de filtros

En este primer apartado se procederd a la interpretacion de los resultados obtenidos, buscando
inicialmente una ventana de trabajo para la obtencién de las fibras. A modo de resumen, se indican las
variables ensayadas para la fabricacion de las membranas (Tabla 4-1). A partir de estos, se ha llevado a
cabo una evaluacion preliminar, de la cual se ha seleccionado una muestra representativa de 50 ensayos
que han dado lugar a la formacion de una capa fibrosa con propiedades filtrantes, apta para su posterior
analisis. Dichas capas seran sometidas a un examen detallado con el microscopio del laboratorio, con el
proposito de caracterizar la morfologia, observar en detalle las fibras y la estructura. Los datos extraidos
de este analisis serviran como base para futuros desarrollos con las algas en el proceso de dopaje, con el
fin de optimizar las propiedades funcionales de los filtros biodegradables.

Parametro Valores utilizados
Tipo de PCL Mn 14000, Mn 80000
% de PCL 5%,10%,15%,20%
Velocidad de la bomba 0,5 mi/h, 1 mi/h, 2 mi/h,
4 ml/h, 8 ml/h
Voltaje aplicado 5kV, 10kV, 15kV, 20
kV, 25kV

Tabla 4-1 Configuraciones ensayos
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Tabla 4-2 Ensayos experimentales

4.1.2 Influencia de la cantidad de PCL

Los ensayos realizados con PCL 80000 han demostrado una mayor eficiencia en la formacion de
fibras, en comparacion con PCL 14000, especialmente cuando se trabaja en los rangos de voltaje y
velocidad de bomba intermedios y altos.

Con PCL 14000, se observa una tendencia hacia la formacion deficiente de fibras, lo que resulta
en un mayor nimero de ensayos fallidos (representados en rojo en la Tabla 4-2). Esta tendencia es
especialmente evidente en la mayoria de las combinaciones de voltaje y velocidad de bomba, indicando
que este peso molecular no resulta déptimo para la obtencion de fibras. Estos resultados resaltan la
importancia de seleccionar un peso molecular adecuado del polimero en funcién de los parametros de
procesamiento. En definitiva, el uso de PCL 80000 se presenta como la opcion més factible para lograr
estabilidad y calidad en las fibras.

Para la siguiente tanda de ensayos con microalgas, se ha escogido el PCL 80000 debido a sus
mejores resultados.

Ademas, en los ensayos con PCL 80000, la separacion de la malla de fibras del papel de aluminio
resulta mas sencilla en comparacion con los ensayos efectuados con PCL 14000 como se muestra en la
Figura 4-1.

Figura 4-2 Influencia de la cantidad de % wt PCL, de izquierda a derecha (5% wt PCL,10%wt
PCL,15% wt PCL,20% wt PCL)
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En la Figura 4-2 se puede observar claramente la influencia del porcentaje en peso (% wt) de PCL
en las fibras obtenidas. En los ensayos realizados con un 5 % de PCL, se evidencia que el flujo de fibra
es minimo y poco definido. Sin embargo, a medida que el contenido de PCL se incrementa, el flujo de
fibra se vuelve mas evidente y el didmetro de las fibras tienden a aumentar de manera progresiva.

En particular, en los ensayos con un 10 % de PCL, el didmetro de las fibras oscila entre los 3y 5
micrometros. Por otro lado, al aumentar la concentracion a un 15 %, el didmetro de las fibras se sitGa en
torno a 6,35 y 7,34 micrometros. Este comportamiento sugiere que, manteniendo constantes los
parametros de procesado y modificando Unicamente la concentracion de PCL, el didmetro de las fibras
experimenta un incremento proporcional al aumento de la concentracién de PCL.

No obstante, conforme se incrementa la viscosidad del fluido, resulta necesario aumentar la
intensidad del campo eléctrico. De lo contrario, la formacion de fibras no uniformes y la aparicion de
multiples hilos desorganizados pueden derivar en la obstruccién del electrodo, lo que obliga a detener el
proceso para evitar dafios o defectos en las fibras obtenidas.

Finalmente, las fibras de mayor diametro son aquellas que presentan la concentracion mas elevada
de PCL, alcanzando un 20 % en peso. Este resultado confirma la relacion directa entre el contenido de
PCL y el diametro de las fibras, evidenciando la importancia de ajustar cuidadosamente la concentracién
del polimero y los parametros de procesamiento.

4.1.3 Efecto de la velocidad de inyeccion de la bomba en el proceso

El andlisis de los ensayos con PCL 80000 ha permitido identificar que las velocidades
intermedias de la bomba, en torno a 2 mL/h y 4mL/h, favorecen significativamente la formacion de
fibras (color verde en la Tabla 4-2). En contraste, tanto las velocidades bajas (0,5 mL/h) como las altas
(8 mL/h) han mostrado un comportamiento en los ensayos irregulares, con varios ensayos sin deposicion.
Esto indica que caudales excesivamente reducidos o elevados comprometen la estabilidad del proceso
de electrohilado.

Figura 4-3 2 ml/h (izquierda) 4 ml/h(Derecha)

Ademas, se ha identificado una clara relacion entre la velocidad que imprime el émbolo de
empuje y el diametro de las fibras obtenidas: a menor velocidad se aprecia un diametro mas reducido
(Figura 4-3), con una velocidad de 2 mL/h y 4 mL/h, respectivamente, mientras que un aumento en la
velocidad provoca un mayor estiramiento de la solucidn polimérica. Estos resultados nos ponen de
manifiesto que la velocidad de bombeo es un factor importante ante la produccion y eleccion de la fibra.
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4.1.4 Impacto del voltaje aplicado

El voltaje en los ensayos de PCL 80000 se ha determinado que el intervalo de voltaje
comprendido entre 10 kV y 20 kV es el méas idoneo para la formacidn de fibras (Figura 4-4). Se observo
que los valores extremos, como 5 kV y 25 kV, han mostrado una mayor incidencia de fallos.

Figura 4-4 Evolucién de la morfologia de las fibras en funcién del voltaje aplicado (de izquierda a
derecha;5kV,10kV,15kV y 20kV)

Por otro lado, en el caso del PCL 14000, se ha evidenciado una mayor inestabilidad en todos los
rangos de voltajes. Sin embargo, se observa en la Tabla 4-2, la formacion de fibras en condiciones
especificas, particularmente a 20 kV con una velocidad de bomba de 4 mL/h. Este resultado sugiere que,
la combinacion de un voltaje elevado con un caudal intermedio podria favorecer la produccion.

Como se muestra en la Figura 4-5, en los ensayos con PCL 14000 y un alto voltaje, se dificultaba
la salida de la mezcla por la aguja.

Figura 4-5 Taponamiento del
fluido en electrodo
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Figura 4-6 Ensayo PCL 80000, 25 kV
4.1.5 Condiciones 6ptimas preliminares

Los resultados sugieren que, para la obtencion de fibras mediante electrohilado con las soluciones
empleadas, PCL 80000 presenta mayores posibilidades de éxito, con condiciones 6ptimas preliminares
en torno a:

e Velocidad de la bomba: 2-4 mL/h
e Voltaje: 10-20 kV

En cambio, PCL 14000 parece requerir condiciones mas especificas y restringidas, como velocidades
intermedias y voltajes altos (20 kV), para obtener fibras, lo que indica mayor complejidad en su
procesamiento.

4.1.6 Resultados globales ensayos PCL

De los 120 ensayos realizados, solo 50 fueron exitosos en la obtencién de fibras, lo que refleja la
complejidad y sensibilidad del proceso de electrohilado frente a la variacion de pardmetros como el peso
molecular del polimero, el voltaje aplicado y la velocidad de alimentacion.

Estos resultados preliminares permiten delimitar un espacio experimental mas reducido y
optimizado para futuros ensayos, evitando las combinaciones de parametros que mostraron mayor tasa
de fallos.

Por lo tanto, se podria concluir que los ensayos con microalga seria de mejor opcidn escoger el PCL de
80000, un rango de bomba de entre 15-25 kV y una velocidad de caudal de 2-4 mL/h.

4.2 Evaluacion de parametros de ensayo y su influencia en propiedades

En este apartado mediante la Tabla 4-3 se van a estudiar la influencia que tiene distintos parametros
en el ensayo.

48



FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

Parametro Caracteristica que aporta

Concentracion de la solucién Determina la viscosidad y fluidez de la
solucion, afectando el didmetro y la
continuidad de fibras

Voltaje Influye en la formacion del chorro de
Taylor, afectando el didmetro de las fibras

Distancia entre el colector y la aguja Tiempo de secado y estiramiento de las
fibras, influyendo en su diametro y
uniformidad

Tension superficial Condiciona la estabilidad del chorro,
influyendo en la formacion de gotas o fibras

Humedad y temperatura Modifica el secado

Tabla 4-3 Parametros de ensayo

4.3 Disefno experimental con algas comerciales
A partir de las definiciones utilizadas en el apartado 3.3.3, se muestra a continuacién la Tabla 4-4.

%ALGA %PCL V(KV)
2 16 20
2 12 25
2 12 15
2 8 20

1,25 16 25
1,25 16 15
1,25 12 20
1,25 12 20
1,25 12 20
1,25 8 25
1,25 8 15
05 16 20
05 12 25
05 12 15
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0,5 8 20

Tabla 4-4 Ensayos realizados mediante el procedimiento Box-Behnken

Comenzando con el andlisis detallado sobre el comportamiento de las fibras combinadas con
microalgas en relacion con su capacidad de adsorcidn. Se disefio una serie de 15 ensayos experimentales
que combinan distintas concentraciones de PCL y de espirulina, con el objetivo de evaluar su influencia
en la absorcion del fosfato, nitrato y cobre a lo largo del tiempo.

4.3.1 Efecto de las fibras en la eliminacion de fosfato (1 hora)

La Figura 4-7 muestra la relacion entre los valores observados y los valores predichos para la
adsorcion de fosfato después de una hora. El analisis se realizé con 15 ensayos experimentales,
utilizando tres factores a tres niveles, con un residuo cuadratico medio (MS Residual) de 0. Esto
indica que el modelo tiene una alta precision en la prediccion de los valores de fosfato en las muestras.

Observed vs. Predicted Values
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs: MS Residual=0,

DV': Fosfato (1h)
2.8 : : - - . : .

Fredicted Values

. 0.8 1.0 1.2 14 1.6 1.8 2.0 2.2 2.4 2.6 2.8
Observed Values

Figura 4-7 Resultados valores observados vs valores predichos (fosfato 1 hora)

La linea roja representa los valores que el modelo predice para resultados de todos los
experimentos en el intervalo de 1 hora. La proximidad de los puntos azules a la linea roja indica el grado
de ajuste del modelo: cuanto mas cercanos estén, menor sera el error y, por ende, mas preciso sera el
modelo en la estimacion de los valores reales. Como podemos observar la mayoria de los puntos se
encuentran sobre la linea roja (Figura 4-7), lo que sugiere que los datos se ajustan bien al modelo
utilizado.
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Fitted Surface; Variable: Fosfato (1h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=0,
DV: Fosfato (1h)
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Figura 4-8 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 1 hora, variable el voltaje

Las superficies de respuesta (Figura 4-8), muestra la importancia relativa de los factores y sus
interacciones en la reduccion de fosfato en las aguas analizadas. Por un lado, se analiza el efecto del
PCL y el alga sobre la reduccion de fosfatos, manteniendo el voltaje en su punto medio. La modelizacién
indica que los mejores resultados de adsorcion se obtienen cuando el PCL (%) se encuentra en mayor
cantidad (16%) y el alga se encuentra en valores intermedios (1,25%).

Fitted Surface; Variable: Fosfato (1h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=0,
DV: Fosfato (1h)

o 4‘.‘\““\"
Ve
S

) RO

=25
<25
B <23
[I=21
[1=19
B <17
B =15
<13

Figura 4-9 Superficie de contorno para la eliminacién de fosfato en 1 hora, variable el PCL
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Por otro lado, se modelizd el efecto de la presencia de PCL en la adsorcion. La Figura 4-9 representa
el efecto del alga frente al voltaje, manteniendo el PCL en su minimo valor. Se interpretan los resultados
como una adsorcion no tan precisa, dentro de este grafico, los peores resultados se aprecian en los casos
en que los voltajes son elevados y se configuran gran cantidad de alga. La reduccion del PCL da como
resultado la formacion de una fibra de menor densidad y consistencia que reduce el porcentaje de fosfato
adsorbido.

4.3.2 Efecto de las fibras en la eliminacion de fosfato (6 horas)

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Fosfato (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
DV Fosfato (6h)

2Lby3L | I I I I I _?5;I

Voltaje(Q) | 66,7734
1Lby2Q | 66468
1Lby2L | |38,

(1)Alga (%)(L) | |34.43545
(3)Voltaje(L) | |-31.305
PCL (%)Q) | |28.34268

1Lby3L | |-18,
Alga (%e)(Q) | |-1?;T?42
1Qby2L | |12,02082
(2)PCL (%)(L) | |-8,49706
1Qby3L | |-4,94975

p=,05
Standardized Effect Estimate (Absolute Value)

Tabla 4-5 Diagrama de Pareto de efecto estandarizado

El grafico de Pareto muestra la importancia relativa de los efectos y sus interacciones en la
reduccion del fosfato a las seis horas de adsorcién. Como se muestra en el diagrama de Pareto de la
Tabla 4-5, para que las variables tengan un impacto significativo en la eliminacion de fosfato, el valor
tiene que estar a la derecha de la linea roja que es el parametro estadistico p, que nos marca un nivel de
significatividad del 5%. EI que mas afecta positivamente es el alga de manera lineal (L), posicionandose
como el primero de las tres variables. A continuacion, le seguiria el voltaje también de forma lineal. En
altimo lugar, pero que cuenta con influencia estaria el PCL.

En la siguiente Figura 4-10, nos muestra la comparacion de los valores obtenidos y las predicciones.
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Observed vs. Predicted Values
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
DV: Fosfato (6h)

1,8
16}
1,4}
12} /
10}
0.8}

o6 - —

0,4

Predicted Values

0.2}

0,0 0,2 0,4 06 0,8 1,0 1.2 1.4 1.6 1.4
Cbserved Values

Figura 4-10 Resultados observados vs resultados predichos (fosfato 6 horas)

La linea roja representa los valores estimados por el modelo para los resultados de todas las
combinaciones posibles de las variables independientes (alga, voltaje y PCL) en el espacio de disefio
experimental. La proximidad de la mayoria de los puntos experimentales a la linea de prediccion indica
una alta precision del modelo ajustado, sugiriendo que la respuesta observada en los ensayos
experimentales se ajusta estrechamente a los valores previstos por el modelo. Esto evidencia una baja
varianza residual y una concordancia significativa entre los datos empiricos y las predicciones tedricas,
lo que respalda la robustez y capacidad predictiva del modelo.

Fitted Surface; Variable: Fosfato (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
DW: Fosfato (6h)

L) RO A
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MMM A MY
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0

Figura 4-11 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 6 horas, variable el voltaje

Como se muestra en la Figura 4-11, cuanto mayor sea la cantidad de PCL y menor la del alga, habra
una mejor adsorcion del residuo. Concretamente en valores como 16 % de PCL y una cantidad de alga

de 0,5.
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Fitted Surface; Vanable: Fosfato (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
DV: Fosfato (6h)
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Figura 4-12 Superficie de contorno para la eliminacion de fosfato en 6 horas, variable el alga

En esta ocasion se puede observar en la Figura 4-12, que se registran mucho mejores resultados en
los momentos que el PCL se encuentra en mayor cantidad y el voltaje disminuye al minimo (10 kV).

Los resultados obtenidos para la eliminacién de fosfato tras 6 horas de tratamiento muestran que el
porcentaje de alga tuvo un efecto positivo significativo (p = 0.000842), con un coeficiente de 0.128333.
Esto indica que un incremento en la cantidad de alga favorece la eliminacion de fosfato, lo cual es
consistente con estudios previos que destacan la capacidad de bioadsorcion de algas para la eliminacién
de nutrientes en sistemas acuéticos contaminados.

Ademas, el modelo ajustado present6 un R-cuadrado de 0.99, lo que sugiere que la variabilidad en
la respuesta puede explicarse en su mayor parte por los factores analizados. La baja variabilidad residual
refuerza la fiabilidad del modelo, lo que permite predecir el comportamiento del sistema ante diferentes
combinaciones experimentales.
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4.3.3 Efecto de las fibras en la eliminacion de nitratos (6 horas)

(

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Nitrato (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; M3 Residual=,01

DV: Nitrato (6h)
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Tabla 4-6 Diagrama de Pareto de efecto estandarizado

En la Tabla 4-6, se muestra que la interaccion cuadrética del alga y el término lineal del PCL tiene el
mayor efecto negativo en la adsorcion de nitrato. El alga muestra también un efecto negativo
significativo, indicando que es la variable independiente que ejerce un mayor efecto en la reduccion de

nitrato en las

muestras.

Observed vs. Predicted Values

3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,01
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Figura 4-13 Resultados observados vs resultados predichos (nitrato 6 horas)
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Como también ocurria en apartados anteriores los resultados medidos en el laboratorio son muy

similares a los predichos por el programa, ya que presentan todas las mediciones en la linea roja o
desviacion minima (Figura 4-13).

Fitted Surface; Variable: Nitrato (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=01
DV: Nitrato (6h)
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Figura 4-14 Superficie de contorno para la eliminacion de nitrato en 6 horas, variable el PCL

En la Figura 4-14, se observa el efecto del alga y el voltaje en la reduccion del nitrato, manteniendo
el PCL en su minimo valor. En estas condiciones, el efecto del alga es muy significativo y la reduccién

se produce cuando el alga se encuentra en su mayor valor. Igualmente, los mejores resultados se
producen también cuando se aplica voltaje bajo (10 kV).

Fitted Surface; Variable: Nitrato (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,01
DV Nitrato (6h)

g TR
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Figura 4-15 Superficie de contorno para la eliminacion de nitrato en 6 horas, variable el alga
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Cuando se representa el voltaje frente al PCL, con el alga en su maximo valor, se observa que se
reduce totalmente la concentracion de nitrato. En esta grafica observamos unos resultados favorables
para el alga. En el caso de un voltaje de 10 kV, muy bajo y una cantidad muy pequefia de PCL (Figura

4-15).

4.3.4 Efecto de las fibras en la eliminacion de cobre (6 horas)

Pareto Chart of Standardized Effects; Variable: Cu (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
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Tabla 4-7 Diagrama de Pareto estandarizado

En la Tabla 4-7, el diagrama de Pareto indica que los términos cuadréaticos del voltaje y del alga
tienen un impacto significativo en la adsorcion de cobre, mientras que el PCL muestra la menor

influencia.

Predicted Values

Observed vs. Predicted Values
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
DV: Cu (Bh)
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Figura 4-16 Resultados observados vs resultados predichos (cobre 6 horas)
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Como también ocurria en apartados anteriores, la linea roja de los resultados predichos es bastante

similar que en los observados en los ensayos con el fotdmetro. S6lo en dos ensayos se han situado fuera
de esta linea, pero relativamente cerca (Figura 4-16).

Fitted Surface; Variable: Cu (6h)
3 3-level factors, 1 Blocks, 15 Runs; MS Residual=,0001
DW: Cu (6h)
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Figura 4-17 Superficie de contorno para la eliminacion de cobre en 6 horas, variable el PCL

En esta gréfica, el modelo predice que la eliminacion del cobre se producira cuando haya un menor
porcentaje de alga y el voltaje se sitta en un valor de 10 kV (Figura 4-17).
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4.4 Caracterizacion quimica de las muestras

En cuanto a la composicién quimica de las muestras, el analisis por FTIR viene a confirmar la
presencia de PCL en todas las muestras, con los picos caracteristicos de este material tal y como esta
ampliamente referenciado en la literatura [62] [63], con picos principales en torno a las posiciones 2950
cm?, 1730 cm™y 1293 cm™ (ver Figura 4-18), aparte de otros secundarios de menor intensidad.

1,1

&

A - -
1 N PCL-15
0,9 S
oo
0,8
0,7
W
2
« 0,6
2
o
2 05
<
0,4
0,3 N
g
0,2
0,1
0 .
4000 3500 3000 2500 ZqOO 1500 1000 500

Wavenumbers [cm "~ ]

Figura 4-18 Espectro FTIR de muestra de PCL al 15% en peso con los picos principales

La modificacion en la cantidad de PCL en la mezcla precursora de las fibras no tiene influencia en
su composicion final, tal y como se puede apreciar en la Figura 4-19 donde se muestran conjuntamente
los espectros de muestras de PCL al 5, 10, 15y 20 % en peso. La Unica diferencia apreciable es una
menor prominencia del pico en torno a 1200 cm™ para el caso de la muestra de PCL al 5 %wt, debido
probablemente a una menor intensidad en la sefial de la medida realizada.

1 — PCL-5
0,8 PCL-10
056 —raze
0,4 — -

o AN
0
g 1
c 08
2 06
2
g 04
2 0,2
0 A .
1
0,8
0,6
0,4
0,2
.(] M
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

Wavenumbers [cm ]

Figura 4-19 Comparativa de los espectros FTIR de las muestras de PCL al 5%wt, 10%wt y 15%wt
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En la Figura 4-20 se muestra el espectro FTIR de las muestras de PCL dopadas al 2% con alga verde
comercial. Se puede observar que el espectro es practicametne inestingible del de las muestras sin dopar,
lo cual se puede deber fundamentalmente a que los picos que indican la presencia de alga en la muestra
se solapan con los del PCL. EIl alga que se utiliza es basicamente la pared de la misma, compuesta
basicamente por enlaces C-O, careciendo por tanto de otros elementos (N, P, CH3) presentes en células
vivas, donde se tienen proteinas, , &cidos nucleicos, etc [64].

Los picos en el entorno de 2930 cm™ se pueden corresponder con lipidos (CH3), mientras que los
picos entre 1165 y 1110 cm™ se pueden corresponder con enlaces C-O de la celulosa de las paredes de
las algas. Finalmente el pico de 840 cm™ se puede asignar al C4-O-S (sulfatos) [65].
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Figura 4-20 Espectro FTIR muestras de PCL con dopaje al 2% en peso de alga

De forma analoga al caso de PCL sin dopar, no se aprecian diferencias entre los espectros FTIR
(véase Figura 4-19) para las diferentes cantidades de alga utilizadas (0,5 %, 1,25 %y 2 % en peso).

4.5 Propiedades hidrofdbicas

En cuanto al &ngulo de contacto de la superficie de las microfibras (ver Figura 4-21), se tienen
valores medios entre 80° y 110° para las fibras sin dopar con algas, lo cual esta en concordancia con el
comportamiento ligeramente hidrofébico del PCL recogido en la literatura del tema [66]. En general se
aprecian angulos ligeramente mayores para las muestras de 10 % wt de PCL frente a las muestras al 15
% y 20 %, lo cual se puede explicar por una mayor porosidad de la malla de las primeras, lo cual puede
ocasionar que la zona de aire sobre la que se asienta la gota sea mayor y por tanto se tengan un incremento
en el &ngulo de contacto [67].

Figura 4-21 Ensayo de la gota sobre PCL sin dopar, de izquierda a derecha al 10 % wt, 15 %wt y 20 %wt) sin
dopar
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Para las muestras de PCL dopadas con algas no se ha obtenido ningun angulo de contacto, pues las
gotas utilizadas para los ensayos son absorbidas de forma inmediata y en su totalidad por la malla de
fibras dopadas, en la Figura 4-22 se puede observar este hecho y su comparacién con el comportamiento
de la gota en las mallas de PCL sin dopar. Una explicacion a este fendbmeno puede ser que la presencia
de las algas se traduce en una cantidad suficiente de celulosa (pared del alga muerta) que provoca la
absorcion del agua. Este resultado es positivo de cara a la capacidad de las mallas de fibras de filtrar los
contaminantes del medio acuoso, ya que un comportamiento marcadamente hidrofébico provoca un
rechazo del fluido adyacente (el fluido no moja la fibra) impidiendo que la fibra retenga los
contaminantes. El que las fibras dopadas con algas tengan un comportamiento claramente hidrofilico (el
fluido moja la fibra) permite que el agua se introduzca en la totalidad de las microfibras, aumentando el
area de contacto fibra-agua, y por tanto aumentando la capacidad de absorber contaminantes.

Figura 4-22 Ensayo de la gota con fibras de PCL dopadas con algas (izquierda) y sin dopar (derecha)

4.6 Disefo experimental con algas cultivadas en el laboratorio

A continuacidn, se procedio a la fabricacion de los filtros mediante el proceso de electrohilado,
seleccionando los pardmetros mas relevantes obtenidos a partir de los distintos ensayos realizados. Estos
valores han sido organizados y definidos de la siguiente manera:

o Voltaje: 10 kV, 15 kV y 20 kV.
e Velocidad de la bomba: 2 ml/hy 4 mi/h.
o Contaminantes para evaluar:

o Cobre (Cu)

o Fosfato (PO+*)

o Nitrato (NOs")

Uno de los objetivos fundamentales de este estudio es profundizar en el tratamiento de esta alga
cultivada en laboratorio, la cual ha sido desarrollada especificamente para su posterior utilizacion en un
proceso de filtracion mas natural y sostenible. Ademas, se pretende establecer una comparacion con el
comportamiento de la espirulina (alga comercial) y analizar cémo las propiedades inherentes de esta
alga afectan la capacidad de absorcion y purificacion de aguas residuales.

Este enfoque permitira no solo evaluar la eficiencia de los filtros biodegradables desarrollados, sino
también comprender mejor el papel de los materiales naturales en el tratamiento de aguas contaminadas.

Los resultados que se muestran en de las mediciones se realizaron tras 6 horas de agitacion y
posteriormente medidas con el fotometro (Tabla 4-8).
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Voltaje Velocidad Cobre Fosfato Nitrato
2 ml/h 0,76 mg/L 1,5 mg/L 1,4 mg/L
10 kV
4 ml/h 0,56 mg/L 0,46 mg/L 12,1 mg/L
2 mil/h 0,76 mg/L 0,036 mg/L 30 mg/L
15 kV
4 ml/h 0,48 mg/L 0,28 mg/L 10 mg/L
2 mil/h 0,57 mg/L 0,7 mg/L 16,2 mg/L
20 kV
4 ml/h 0,44 mg/L 0,92 mg/L 14,1 mg/L

Tabla 4-8 Resultados medicion del alga cultivada en laboratorio tras 6 horas de agitacion
4.6.1 Comparacion de resultados con alga espirulina

Los resultados para el fosfato y el cobre en las muestras de alga criadas en el laboratorio son bastante
consistentes y positivos. Los valores de fosfato varian entre 0,036 mg/L y 1,5 mg/L. La velocidad de
flujo es moderada y la obtencidn valores tan bajo podrian indicar que en esas condiciones especificas
las algas han metabolizado completamente el fosfato disponible o que ha habido una limitacion en la
disponibilidad de nutrientes. Las algas de laboratorio podrian tener mecanismos activos para la absorcion
de fosfato que se activan de manera mas eficiente bajo condiciones de agitacion moderada y voltaje alto.
La eficiencia en la absorcion de fosfato indica que las algas estan utilizando este nutriente para procesos
metabolicos internos como la sintesis de ATP o la produccién de fosfolipidos para la membrana celular.
En cambio, las algas artificiales muestran una mejor estabilidad y predictibilidad en la absorcion de
fosfato.

El cobre también muestra valores relativamente estables, situandose entre 0,44 mg/L y 0,76 mg/L.
Los valores mas altos de cobre (0,76 mg/L) aparecen a 10 kV y 15 kV, y 2 ml/h, lo que sugiere que el
proceso de absorcion de cobre estd menos favorecido en condiciones de baja tensién y flujo moderado.
Sin embargo, cuando el voltaje aumenta a 20 kV, el cobre tiende a descender ligeramente, situandose
entre 0,44 mg/L y 0,57 mg/L. La absorcion de cobre estd regulada por procesos metabdlicos
dependientes de la energia generada por el voltaje. El descenso a voltajes méas altos podria deberse a que
las algas estan priorizando la absorcion de otros nutrientes como el fosfato o que los mecanismos de
transporte de cobre estadn limitados en condiciones de alta tensién. La capacidad de las algas para
mantener valores estables de cobre sugiere que tienen una buena tolerancia a la acumulacién de metales
pesados y que los sistemas de detoxificacion estan funcionando adecuadamente. Las algas artificiales
parecen tener una mejor regulacién de la absorcion de nitrato, lo que podria deberse a la ausencia de
factores biologicos internos que causan estrés o liberacion de nitrégeno.

Con el nitrato encontramos el comportamiento méas problematico y menos consistente. Los valores
de nitrato varian ampliamente entre 1,4 mg/L y 30 mg/L, lo que indica que la absorcion de nitrato es
mucho menos predecible y estable que la de fosfato o cobre. Destaca especialmente el valor 30 mg/L
para 15 kV y 2 ml/h, que es un pico extremo y muy por encima del resto de valores registrados. En otros
casos, los valores son mucho mas bajos, como 1,4 mg/L para 10 kV y 2 ml/h. La alta variabilidad en el
nitrato podria deberse a que las algas estan liberando ciertos metabolitos o subproductos metabdlicos
que estan afectando la medicién o el procesamiento del nitrato. Las algas artificiales parecen tener una
mejor regulacion de la absorcion de nitrato, lo que podria deberse a la ausencia de factores bioldgicos
internos que causan estrés o liberacién de nitrégeno.
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4.7 Rediseno del sistema colector para el proceso de electrohilado

Durante las fases iniciales del proyecto, se identificaron diversas limitaciones asociadas al uso de
papel de aluminio como superficie de reposicion en el colector. Entre los principales problemas
encontradas se pueden destacar:

e Alto consumo de papel de aluminio: Este material, aunque funcionalmente conductor, presenta
en sus propiedades una baja sostenibilidad debido a su elevada huella de carbono y su escasa
biodegradabilidad.

o Dificultad para obtener una superficie plana: El papel de aluminio suele presentar arrugas o
irregularidades que afectan la homogeneidad en la deposicién de las fibras, principalmente al
hacer el cambio entre ensayos.

« Conexion eléctrica inestable: La conexion del aluminio a la toma de tierra de la fuente de alta
tension no siempre es muy efectiva, lo que puede generar descargas irregulares o interferencias
en el campo eléctrico necesarias para el proceso de electrohilado y poniendo en peligro al usuario.

o Desviacion de las fibras durante el proceso: Las inestabilidades mecanicas y eléctricas del
sistema provocaban una desviacion de las fibras, comprometiendo la orientacion, uniformidad y
distribucion de estas.

En respuesta a estas limitaciones, se disefid un nuevo sistema colector con una superficie plana,
reutilizable y eléctricamente estable (Figura 4-23), con el objetivo de:

0

Figura 4-23 Vista general

e Asegurar una distribucién homogénea de las fibras sobre el colector.
o Mejorar la repetibilidad de los ensayos, garantizando condiciones constantes en cada ejecucion.
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o Reduzca la generacion de residuos, eliminando el uso continuo de papel de aluminio.

El nuevo sistema consiste en un soporte de teflon, material aislante, resistente y reutilizable, sobre
el cual se coloca una pletina de aluminio que actia como superficie colectora de las fibras. Esta pletina
se asegura mediante dos tapas laterales de ABS, fijadas con tornilleria, lo que proporciona rigidez
estructural y estabilidad al conjunto.

La conexion a tierra de la fuente de alta tension se realiza mediante un conector tipo faston de
punta [68], introducido desde la parte inferior del soporte (Figura 4-24). Este se conecta directamente al
centro del colector y se fija firmemente mediante un tornillo de teflon, garantizando asi una
conductividad estable y segura durante todo el proceso.

Este redisefio representa un avance significativo en términos de sostenibilidad, funcionalidad y
precision experimental.

Figura 4-24 Colector
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5 CONCLUSIONES Y LINEAS FUTURAS
5.1 Conclusiones

La presente investigacion ha demostrado la viabilidad de fabricar filtros biocompatibles y
biodegradables mediante la técnica de electrohilado, empleando policaprolactona (PCL) como matriz
polimérica y microalgas Spirulina y algas cultivadas en laboratorio. Las membranas fibrosas obtenidas
mostraron una notable capacidad para adsorber contaminantes tipicos de aguas residuales, gracias a la
sinergia entre el polimero y la biomasa de alga integrada. Mediante un disefio experimental Box-
Behnken de metodologia de superficie de respuesta (RSM), se optimizaron parametros clave de
fabricacion —porcentaje de alga, concentracion de PCL y voltaje de electrohilado— con el objetivo de
maximizar la eficiencia de eliminacién de nutrientes (fosfatos, nitratos) y metales pesados (cobre) del
agua.

La eficacia del filtro en la eliminacion de fosfatos fue particularmente destacable, incrementandose
con el tiempo de contacto. En condiciones proximas a las éptimas identificadas por el modelo, se logro
remover una fraccion significativa del fosfato presente ya en la primera hora de tratamiento (en torno al
60% de eliminacion), alcanzando hasta practicamente la eliminacién total tras 6 horas (>95% de
reduccion de la concentracion de fosfato). Especificamente, se observé que un mayor contenido de PCL
en la fibra favorece la adsorcion de fosfato, mientras que la cantidad de alga presenta un efecto adverso.
Una dosificacion moderada de Spirulina (1,25% en la solucién precursora) propicié mejores remociones
iniciales, pero para tiempos de contacto mas prolongados (6 h) se obtuvieron mayores porcentajes de
eliminacién con contenidos de alga mas bajos (0,5%), combinados con un voltaje de electrohilado
reducido (10 kV) y la concentracion de PCL mas alta (16%). Estos resultados sugieren que la
microestructura de la fibra (influenciada por la fraccion de polimero) y la dispersion del material
biolégico en la matriz juegan un papel crucial tanto en la cinética inicial de adsorcion como en la
capacidad total de retencion de fosfato.

La retencion de nitratos y de cobre por parte de los filtros también fue satisfactoria. Los mejores
resultados se obtuvieron bajo combinaciones especificas de parametros, destacando el papel del
contenido de alga en la captura de nitrégeno y de la proporcion de PCL en la adsorcion de metales. En
particular, para los nitratos se encontré que un mayor porcentaje de Spirulina (hasta 2%), combinado
con un voltaje de electrohilado bajo (10 kV) y una menor concentraciéon de PCL (=8%), favorecio la
méaxima remocidn. Bajo esas condiciones, la concentracion de nitrato en el agua se redujo en mas de un
90% tras 6 horas de tratamiento (por ejemplo, de ~30 mg/L iniciales a ~1-2 mg/L finales). Por otro lado,
la eliminacién de cobre alcanz6 eficiencias muy elevadas (superiores al 95% de retencién) en las

65



JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

membranas con bajo contenido de alga. En las condiciones 6ptimas identificadas, el nivel de cobre
disuelto disminuyo desde aproximadamente 1 mg/L inicial hasta valores del orden de unas pocas decenas
de pg/L finales. Estos valores demuestran la versatilidad del filtro para tratar distintos tipos de
contaminantes inorganicos, adaptandose su desempefio segun la formulacion de la fibra y confirmando
su eficacia tanto en la eliminacion de nutrientes como de metales pesados.

Asimismo, se comprobd la influencia del peso molecular del PCL en la fabricacion y desempefio
de las membranas filtrantes. El uso de PCL de peso molecular més elevado (Mn = 80.000) resulté en
fibras de mejor calidad (diametro méas uniforme y estructura continua), facilitando la produccién de
membranas homogeéneas en un rango amplio de voltajes y caudales de alimentacion. En contraste, con
PCL de menor peso molecular (Mn = 14.000) se observaron dificultades significativas para formar fibras
continuas, requiriendo condiciones muy especificas (por ejemplo, un voltaje elevado de ~20 kV y caudal
intermedio) para lograr un electrohilado estable. Esta diferencia se tradujo en una menor eficacia de los
filtros elaborados con PCL de 14.000, debido a la estructura menos consistente de sus fibras. Por lo
tanto, la eleccion de un polimero de mayor peso molecular (PCL 80.000) se revela como un factor
determinante para garantizar la eficiencia y reproducibilidad en la fabricacion de estos filtros.

En conjunto, las conclusiones de este trabajo indican que es posible desarrollar filtros de
nanofibras biodegradables capaces de remover eficazmente contaminantes de aguas residuales. La
incorporacion de biomasa de microalga en fibras de PCL aportd funcionalidad adsorbente afiadida sin
comprometer la integridad del material, y los rendimientos de depuracion obtenidos son competitivos
frente a métodos convencionales para los contaminantes estudiados. Dado su carécter ecoldgico y la
efectividad demostrada a escala de laboratorio, esta tecnologia de filtracion presenta un gran potencial
de aplicabilidad en el tratamiento de aguas residuales, ya sea en plantas depuradoras industriales o en
sistemas descentralizados y la capacidad de realizarlo in situ. En definitiva, los resultados sientan las
bases para implementar estos filtros a mayor escala, subrayando su posible contribucién a un enfoque
mas sostenible en la gestion de efluentes.

5.2 Lineas futuras

A partir de los hallazgos obtenidos, se identifican diversas lineas de trabajo futuro para mejorar y
ampliar el alcance del sistema de filtracion desarrollado. En primer lugar, seria conveniente introducir
mejoras en la técnica de electrohilado utilizada para fabricar las membranas. Esto podria implicar
modificaciones estructurales en el equipo de electrospinning, como el disefio de sistemas de multiples
agujas o boquillas que permitan producir una mayor cantidad de fibra de forma simultanea, asi como la
optimizacion del colector (por ejemplo, empleando colectores rotatorios o de mayor area) para obtener
mallas nanofibrosas mas extensas y uniformes. Tales innovaciones incrementarian la eficiencia de
produccion de las membranas y facilitarian la obtencion de filtros de mayor tamafio, acercando el
proceso hacia una posible escala pre-industrial.

Otro aspecto importante es el disefio de dispositivos de filtracion que integren estas membranas
de forma practica y faciliten su recambio. Se propone desarrollar sistemas de cartuchos o bandejas
extraibles cargados con la nanofibra filtrante, de modo que el filtro pueda reemplazarse de manera rapida
y sencilla una vez saturado. Esta mejora permitiria renovar las membranas sin tener que detener por
completo el proceso de depuracion, minimizando los tiempos muertos en una aplicacion real. La
implementacion de un mecanismo de carga rapida o modulos intercambiables aumentaria la operatividad
del sistema, haciendo maés viable su uso continuo en entornos industriales. Adicionalmente, podria
estudiarse la posibilidad de regenerar in situ las fibras saturadas (p. ej., mediante lavados quimicos
suaves 0 procesos de biodegradacion controlada) para extender la vida Gtil de cada filtro antes de su
sustitucion.
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Finalmente, se recomienda ampliar el disefio experimental en investigaciones futuras, explorando
escenarios mas complejos que optimicen y validen el rendimiento del filtro. Una via seria extender el
estudio a una gama mas amplia de contaminantes presentes en aguas residuales reales. Por ejemplo,
podrian ensayarse estos filtros en la eliminacion de otros metales pesados (como plomo, cadmio u 6xido
de zinc) y de contaminantes emergentes (sustancias organicas recalcitrantes, farmacos, etc.), evaluando
su eficacia en condiciones diversas. De igual forma, seria valioso considerar nuevas variables en el
proceso de optimizacion: el pH y la quimica del agua a tratar, la concentracion inicial de contaminante,
la velocidad de flujo a través del filtro, e incluso el uso de diferentes tipos de microalgas o biopolimeros,
son factores que podrian influir en la performance del sistema. La aplicacion de metodologias de
optimizacion multivariable mas avanzadas (como disefios factoriales de orden superior 0 nuevos
modelos de RSM) sobre este conjunto ampliado de condiciones permitiria identificar configuraciones
de filtro aln mas eficaces y robustas. En definitva, profundizar en estas lineas futuras ayudara a potenciar
el desempefio de los filtros desarrollados y a preparar el camino para su implantacion a escala piloto e
industrial, contribuyendo al desarrollo de sistemas de tratamiento de agua mas sostenibles y eficientes.
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ANEXO |: IMPLICACIONES SOCIALES, Y/O ECONOMICAS,
Y/O AMBIENTALES

El desarrollo de filtros para el tratamiento de aguas residuales presenta implicaciones significativas
en los ambitos social, economico y ambiental. Estos filtros, al poder integrarse en sistemas de
depuracidn, ofrecen una alternativa sostenible y eficiente frente a tecnologias convencionales.

La implementacion de filtros biodegradables contribuye a la reduccion de contaminantes en cuerpos
de agua, mitigando problemas como la eutrofizacion y la proliferacion de bacterias.

Un ejemplo de ello es el proyecto impulsado por la Xunta de Galicia y la Universidad de Vigo, que
busca mitigar la contaminacién en embalses mediante técnicas innovadoras como filtros verdes y el uso
de algas. Ademas, la utilizacién de materiales biodegradables en los filtros evita la generacion de
residuos persistentes, como los microplasticos, favoreciendo la preservacion de los ecosistemas
acuaticos [69].

Desde una perspectiva economica, estos filtros pueden reducir los costos asociados al tratamiento
de aguas residuales al disminuir la dependencia de productos quimicos y procesos energéticamente
intensivos. La posibilidad de valorizar subproductos, como la biomasa generada, puede abrir nuevas
oportunidades de negocio, especialmente en sectores agricolas que buscan fertilizantes organicos.

La mejora en la calidad del agua tratada tiene un impacto directo en la salud pablica, reduciendo la
incidencia de enfermedades relacionadas con el agua contaminada. Ademas, el desarrollo y la
implementacidn de estas tecnologias pueden generar empleo en sectores relacionados con la fabricacion,
instalacion y mantenimiento de los filtros, contribuyendo al desarrollo econémico local. La educacién y
concienciacion de la poblacion sobre buenas practicas sostenibles en el manejo del agua también son
fundamentales para garantizar la eficacia y aceptacion de estas soluciones.
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ANEXO I1: REFLEXIONES ETICAS Y SOCIALES

La investigacion y desarrollo de tecnologias para el tratamiento de aguas residuales no solo implica
desafios técnicos, sino tambiéen consideraciones éticas y sociales, especialmente en lo referente a la
seguridad en el laboratorio y el impacto de los productos quimicos utilizados.

La manipulacion de sustancias quimicas en el laboratorio exige estrictas medidas de seguridad para
proteger la salud de los investigadores. Casos historicos de personas que enfermaron tras una exposicion
accidental al dimetilmercurio, resaltan la importancia de utilizar equipos de proteccidn adecuados y estar
completamente informado sobre los riesgos asociados a cada sustancia. Ademas, incidentes recientes,
donde se registraron multiples intoxicaciones debido a la exposicion a agentes quimicos desconocidos,
subrayan la necesidad de una vigilancia continua y la implementacion de protocolos de seguridad
rigurosos en entornos laborales. Por todo ello se obliga llevar siempre en laboratorio guantes y bata para
tratar con composiciones que por su reducido tamafio pueden ser perjudiciales.

El desarrollo de tecnologias sostenibles para el tratamiento de aguas residuales plantea cuestiones
éticas relacionadas con la equidad en el acceso a recursos esenciales, como el agua potable. Iniciativas
en muchas universidades de todo el mundo que disefian un sistema de filtracidn para eliminar quimicos
del agua en su comunidad demuestran cémo la ciencia puede abordar problemas locales y promover la
justicia social. Es responsabilidad de los investigadores garantizar que sus desarrollos tecnologicos
beneficien a las comunidades mas vulnerables y no perpetlen las desigualdades existentes.

El ingeniero tiene una responsabilidad que va mas allé del disefio y la implementacion de soluciones
técnicas. En el caso de los filtros, esta responsabilidad se manifiesta en la necesidad de garantizar que
las soluciones sean seguras, sostenibles y accesibles. La formacién técnica del ingeniero le permite
desarrollar soluciones innovadoras, pero también debe considerar los impactos sociales y
medioambientales de dichas soluciones.
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ANEXO I11: KIT LED ICA

En este anexo se especificaran las caracteristicas de la tira de LED para iluminar acuarios y/o
aumentar la potencia luminica en las pantallas de acuarios.

Su envolvente carcasa rigida con placa de aluminio interna permite una facil sujecion y disipa el
calor emitido por el LED. Se puede usar tanto para agua dulce como para agua salada.

El kit viene con unas cintas dobles cara ultra resistentes y unos clips para enganchar al material
deseado.

Figura A0-1 KIT LET ICA [70]
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ANEXO IV: MAQUINA KDS LEGATO 100

El KDS Legato 100 es una bomba de infusion disefiada para operar con una sola jeringa, con un
rango de flujo de 1,26 pl/min a 88,32 ml/min, dependiendo del tamafio de la jeringa (de 0,5 pl a 60 ml
). Utilice una interfaz de pantalla tactil para controlar y visualizar parametros como el tamafio de la
jeringa, tasa de flujo, volumen entregado y tiempo transcurrido. Emplea un mecanismo de sujecion
avanzado para mantener las jeringas (de vidrio, plastico o acero inoxidable) de manera segura. La
maquina permite la configuracion mediante el software Adagio, que optimiza el uso y las funciones de
la bomba, permitiendo el control de multiples unidades a través de la interfaz RS485. Ofrece una
precision de £0.5%, y las técnicas de micro-pasos minimizan la pulsacion.

'KDS Legato” 100

Infuse Only Syringe Pump

Figura A0-2 KDS LEGATO 100
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ANEXO V: AIREADOR EHEIM AIR200

El aireador EHEIM air100 es un compresor de aire disefiado para funcionar de manera silenciosa y
eficiente. Existen tres modelos disponibles con capacidades de 100, 200 (2x100) y 400 (2x200) L/h,
siendo el air100 el més pequefio y el utilizado en el estudio. Este modelo cuenta con una salida de aire
ajustable y viene equipado con un difusor EHEIM y una véalvula antirretorno. La cantidad de aire y el
tamano de las burbujas pueden regularse tanto en el dispositivo como en el difusor. Dispone de pies de
goma antivibracion que reducen el ruido y mantienen estable el aparato. También puede fijarse en la
pared gracias a una tira de goma incluida.

Caracteristicas principales:

Silencioso y de larga duracion.

Potencia: 100 L/h (50 Hz)

Altura del bombeo: 2 m (50 Hz)

Consumo eléctrico: 3,5 W (50 Hz)

Dimensiones: 150 x 92 x 76 mm

Compatible con agua dulce y salada

Incluye un difusor, una manguera de aire y una valvula antirretorno.

Este aireador destaca por su bajo nivel de ruido, facilidad de uso y alta calidad, siendo ideal para
diferentes configuraciones acuéticas.

Figura AO-3 Aireador EHEIM AIR 200
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ANEXO VI: FUENTE DE ALIMENTACION SERIE 7000

La unidad esta disponible con polaridad positiva 0 negativa y uno o dos conectores de salida.
Tanto las unidades de entrada de CA como de CC se suministran con cables de salida de AT de 40 kV.
La unidad de entrada de CA también se suministra con conector y cable de alimentacion IEC, y la unidad
de entrada de CC se suministra con un conector XLR de 5 vias (hembra) de 24 V.

Electrospinning, Pruebas de aislamiento, Electroforesis
Modelos De 1kV a 40kV

Unidades de 30W,60W,100W

Huella pequefa

Polaridad positiva o negativa disponible

El sistema de alimentacion eléctrica funciona con una entrada de 24VVDC o en un rango universal de
85— 264VAC y frecuencias de 50 Hz 0 60 Hz, ademas de corriente continua (DC). Ofrece una potencia
de salida seleccionable de 30W, 60W o 100W con polaridad positiva o negativa. El voltaje de salida es
ajustable entre 0% y 100%, con una baja ondulacién de voltaje inferior al 0,1%. Presenta una regulacion
de carga de 0,01% y una regulacion de linea de 0,03%, con una estabilidad de 0,05 .

El sistema alcanza una eficiencia del 75% y funciona en un rango de temperatura de -10°C a 40°C,
con una humedad de operacién de 0% a 90% (sin condensacion). La refrigeracion se realiza mediante
aire y el control y monitoreo son locales. Esta protegido contra arco eléctrico, cortocircuito, sobrecarga
y sobretension.
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ANEXO VII: PLANOS

v
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1 1 BaseSoporte2 Teflon
2 1 Colector Aluminio
3 2 Tapas ABS

Disefio de Revisado por Aprobado por Fecha ﬁ;{r‘fﬂ;}\ Fecha

Ruiz de Almirdn 26/03/2025

Fabricacion de filtros biocompatibles y CUD-ENM
biodegradables para el tratamiento de aguas Edicon o
residuales ColectorPlanoconTapas-1 1/1

4&

81




JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

A-A(1:2)

80,00

A

3 20,00 3,00
o
- .| |
|
| S
| o
o LN
ot
~ @3,00 S
@7,00 m“
S
- . A
D-D(1:2) D S
é\b&
_I= 7 - or\
i +{ 120,00 o
A | * R c " | A
- e,
10,00 % S
d D\%, 4
[
x
a1 E-E(1:2)
o .45~ on
N\'),.‘:'ﬁL .
E—E
(=
o
~
o~
Disefio de Revisado por Fecha
Ruiz de Almirén Matar arista 26/03/2025 X
Fabricacion de filtros biocompatibles y CUD-ENM
biodegradables para el tratamiento de aguas T Hora
residuales BaseSoporte2 1/1

82




FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

A-A(1:1)

3,00

| - ]

A | | ‘
@3,00
T

Disefio de Revisado por Fecha

Ruiz de Almirén Matar arista 25/03/2025
Fabricacion de filtros biocompatibles y CUD-ENM
biodegradables para el tratamiento de aguas —— o
residuales Colector 1 / 1

Zlk

83




JORGE RUIZ DE ALMIRON DENIA

10,00

20,00

20,00

3,00

80,00

biodegradables para el tratamiento de aguas
residuales

Disefio de Revisado por Fecha
Ruiz de Almirdn Matar arista 25/03/2025 &
Fabricacion de filtros biocompatibles y CUD-ENM

Tapas

Edicion

Hoja

1/1

Zl&

84




FABRICACION DE FILTROS BIOCOMPATIBLES Y BIODEGRADABLES
PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES

ANEXO VIII: PRESUPUESTO

Presupuesto total

85

N° de | Unidades Concepto Referencia Precio Importe €
orden €/unidad
1 1 Base soporte Teflon 20 20
2 1 Colector Aluminio 1,89 1,89
3 2 Tapas ABS 2,5 5
Total, presupuesto de los componentes comerciales 26,89
N° de | Unidades Concepto Referencia Precio Importe €
orden €/unidad
- 4 Mano de obra de - 30 120
mecanizacion del
conjunto de todas
las piezas
Total, presupuesto del mecanizado de piezas 120
N° de | Unidades Concepto Referencia Precio Importe €
orden €/unidad
- 2 Mano de obra del - 50 100
ingeniero
mecanico
Total, presupuesto de mano de obra 100
Referencia Importe (€)
Componentes 26,89
comerciales
Mecanizado de piezas 120
Mano de obra 100
246,89
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ANEXO IX: PLIEGO DE CONDICIONES

6.1 Requisitos del montaje

El colector empleado en el proceso estara construido de forma que garantice una superficie de
deposicion plana, conductora y reutilizable. Para ello, se ha dispuesto una placa de aluminio lisa como
superficie donde las fibras se depositan, montada sobre un soporte aislante de teflon (base estructural)
que evita interferencias eléctricas y aporta rigidez. Dos tapas laterales fabricadas en material rigido
dielectrico que fijaran la placa metélica a la base mediante tornilleria, asegurando su inmovilidad y
mantenimiento de la planitud durante la fabricacion. La conexion a tierra de la placa de aluminio se
realizard por medio de un terminal metélico ubicado centralmente debajo del colector, el cual atraviesa
el soporte aislante y hace contacto firme con la placa; este terminal estard sujeto con un tornillo de
material aislante, logrando asi una conexion eléctrica confiable sin generar caminos de corriente no
deseados.

6.2 Condiciones de funcionamiento

e Voltaje aplicado: Utilizar una fuente de alta tension (corriente directa) en el rango tipico de 10 a 20
kV para generar el campo eléctrico necesario. Un voltaje demasiado bajo puede impedir la formacién
del chorro de polimero.

e Distancia aguja-colector: Ajustar la separacion entre la punta de la aguja y el colector generalmente
entre 10 y 20 cm. Distancias menores pueden resultar en una evaporacion insuficiente del disolvente

e Caudal de alimentacion: Dosificar la solucion polimérica mediante la bomba de jeringa a un flujo
controlado, parcialmente del orden de 0.5-2 mL/h para una aguja simple (0,5 mm).

e Configuracion eléctrica (polaridad y tierra): Configure correctamente el sistema eléctrico:
generalmente la aguja (émbolo) se carga con alto voltaje positivo (0 negativo) y el colector se conecta a
tierra o a voltaje opuesto. Esto garantiza un campo eléctrico uniforme entre aguja y colector. Asegurar
una buena conexidn a tierra es esencial tanto para la efectividad del proceso como para la seguridad del
operador.

e Condiciones ambientales: Mantener controlados los factores ambientales durante el proceso. Una
temperatura ambiente moderada (20-25 °C) y una humedad relativa baja a moderada (en torno al 30-50
%).

6.3 Recomendaciones de mantenimiento

e Limpieza después de cada uso: Limpiar todos los componentes tras cada sesion de ensayos. En
particular, aguja, jeringa y reponer sus tubos flexibles, asi como el colector , deben quedar libres de
residuos de polimero solidificado. Realice la limpieza siempre con el equipo apagado y sin carga
eléctrica.

e Inspeccion periddica tras cada ensayo individual de cables y conexiones: Verifique regularmente el
estado de los cables de alta tension, las conexiones eléctricas y la toma de tierra del equipo.

e Bomba de jeringa y partes mecanicas: Mantenga la bomba de jeringa limpia, calibrada y en buen
estado. Limpiar cualquier derrame de solucion o atasco en el mecanismo de avance. Periédicamente,
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compruebe que la velocidad de alimentacion programada en la bomba coincide con el flujo real
entregado (calibracion del caudal), garantizando asi la precision y reproducibilidad del proceso.

e Colector y entorno de trabajo: Mantenga el colector limpio y en condiciones éptimas. Tras cada uso,
retire las fibras depositadas; en el caso de colectores planos, puede facilitar la limpieza.

e Almacenamiento adecuado: Después de utilizar el equipo, apaguelo correctamente. Un
almacenamiento apropiado prolonga la vida util del equipo y asegura que esté en condiciones 6ptimas
cuando se requiera de nuevo.

e Reemplazo de componentes desgastados: Sustituir a intervalos adecuados los componentes
consumibles o deteriorados del sistema. Por ejemplo, emplear agujas nuevas si las anteriores se doblan,
oxidan u obstruyen.

6.4 Metodologia de fabricacion

1. Preparar la disolucion polimérica: Disolver la PCL (y el alga, si aplica ) en acetona con agitacion

2. Cargar la jeringa: Introducir la disolucién en una jeringa de 20 mL.

3. Montar la jeringa en la bomba: Fijar la jeringa en el portajeringas de la bomba de infusion,
conectar el tubo hasta la aguja metalica.

4. Colocar el colector: Asegurar la placa colectora (p. ej., de aluminio) sobre la base, conectada a
tierra.

5. Cerrar la cdmara: Verifique que la camara de proteccion esté correctamente cerrada para operar

de forma segura.

Configurar la bomba: Ajustar el caudal (ej. 2 ml/h).

Encender la fuente de alto voltaje: Active la fuente y aplique el voltaje deseado.

Iniciar el proceso: Activar la bomba para comenzar la expulsién de la solucion.

Finalizar el hilado: Apagar labombay luego la fuente de alta tension. Espere unos segundos para

evitar descargas residuales y utilice la lanza.

10. Retirar el filtro: Abra la camara, desconecte la jeringa y extraiga cuidadosamente el filtro
formado sobre el colector.
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