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RESUMEN

Introduccion:

La demanda quimica de oxigeno (DQO) es un parametro clave para medir la calidad de
las aguas residuales industriales, y permite realizar la evaluacion de los sistemas para su
tratamiento y depuracion. Es por esto que resulta de vital importancia que el
procedimiento analitico empleado para su determinacion sea confiable.

Objetivo:

Determinar un grupo de parametros para la verificacion de la DQO por espectrofotometria
ultravioleta—visible en aguas residuales de destileria.

Materiales y Métodos:

La DQO se determiné por espectrofotometria UV-Vis a 600 nm previa digestion de las
muestras a 150 °C durante 2 horas, utilizando dicromato de potasio como agente oxidante.
Se realizo el andlisis de la linealidad de la técnica en el intervalo de 100-900 mgO2/L, y
se evaluaron los parametros de repetibilidad y reproducibilidad intermedia.
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Resultado y Discusion:

Como resultado se obtuvo que la técnica de DQO resultd ser lineal en el rango de
concentraciones empleado, sin embargo, no fue precisa en términos de repetibilidad y
reproducibilidad intermedia.

Conclusiones:

Los resultados obtenidos, al realizarse la verificacion de la DQO por el método
espectrofotométrico en aguas residuales de destileria, evidencian que la técnica no cumple
con los parametros de verificacion analizados. Por esta razéon, los autores recomiendan
garantizar la homogenizacion de la muestra previa al analisis de este tipo de residuales.

Palabras clave: aguas residuales de destileria; demanda quimica de oxigeno;
verificacion.

ABSTRACT

Introduction:

Chemical oxygen demand (COD) is a key parameter for measuring the quality of
industrial wastewater, enabling the evaluation of treatment and purification systems.
Therefore, it is vitally important that the analytical procedure used for its determination
is reliable.

Objective:

To determine a group of parameters for the verification of COD by ultraviolet-visible
spectrophotometry in distillery wastewater.

Materials and Methods:

COD was determined by UV-Vis spectrophotometry at 600 nm after digesting the
samples at 150 °C for 2 hours, using potassium dichromate as the oxidizing agent. The
linearity of the technique was analysed in the 100-900 mgO2/L range, and the
repeatability and intermediate reproducibility parameters were evaluated.

Results and Discussion:

As a result, the COD technique was found to be linear in the concentration range used;
however, it was not accurate in terms of repeatability and intermediate reproducibility.
Conclusions:

The results obtained from COD verification using the spectrophotometric method in
distillery wastewater show that the technique does not meet the analysed parameters.
Therefore, the authors recommend ensuring sample homogenization prior to analysing
this type of wastewater.

Keywords: distillery wastewater; chemical oxygen demand; verification.

1. INTRODUCCION

Las aguas residuales industriales representan un desafio ambiental y de salud publica de
gran importancia en todo el mundo. En la actualidad, la gestion adecuada de estas aguas
se ha convertido en una cuestién fundamental para la sostenibilidad de las comunidades
y ecosistemas (Navas et al., 2024). Una de las industrias que acarrea serios problemas de
contaminacion en nuestro pais es la de la produccion de alcohol. Todas las destilerias de
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alcohol producen aguas residuales, comunmente conocidas como "vinazas", equivalentes
a 10 0 15 veces el volumen de alcohol producido (Aguila et al., 2024). El contenido de la
demanda quimica de oxigeno (DQO) del efluente, entre otros parametros, varian segun el
origen de la materia prima y el proceso de fermentacion / destilacion utilizada para la
obtencion de alcohol (Pérez et al., 2025). La DQO constituye un parametro importante en
la evaluacion de la calidad del agua porque representa la cantidad de oxigeno necesario
para descontaminar el agua y permite obtener una vision mas amplia de la calidad del
tratamiento y depuracion del agua (Mongiovi et al., 2024). Los altos niveles de DQO
pueden indicar una carga significativa de contaminantes quimicos y organicos como:
materia fecal, aceites, grasas, pesticidas y productos quimicos industriales no facilmente
biodegradables, sugiriendo una contaminacion persistente y de largo plazo en el medio
ambiente acudtico. Por lo tanto, monitorear y controlar la DQO del agua es fundamental
para garantizar su calidad (Leon, 2024). Este parametro se utiliza cominmente en el
tratamiento de aguas residuales, en la evaluacion de la calidad del agua en cuerpos de
agua naturales y sistemas acuaticos artificiales (Perojo et al., 2022; Gaspar et al., 2025).

La DQO se define como la cantidad de oxigeno equivalente a la cantidad de dicromato
(Cr207%) consumida por las materias disueltas y en suspension, cuando la muestra es
tratada en condiciones definidas (Hang, 2024). La determinacion final puede efectuarse
de forma volumeétrica o espectrofotométrica (APHA, 2023). En el Laboratorio de Biogas
e Ingenieria Ambiental de la Universidad de Sancti Spiritus, actualmente se realiza el
andlisis de este pardmetro en aguas residuales de destileria empleando el método
volumétrico (APHA, 2023). Sin embargo, es conocido que la espectrofotometria, como
meétodo instrumental de anélisis, resulta méas confiable a la hora de obtener resultados.
Esta variante ha sido verificada y empleada en el analisis de muestras de aguas residuales
como las hospitalarias (Rohyami et al., 2022); no obstante, es necesario verificar el
procedimiento analitico antes de emplearlo en el analisis de una nueva matriz. Por lo
tanto, el objetivo de esta investigacion es determinar algunos parametros de verificacién
para la cuantificacién de la DQO por espectrofotometria ultravioleta—visible en aguas
residuales de destileria.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Muestreo

Las muestras fueron obtenidas a la salida de la destileria “Paraiso” de la Unidad
Empresarial de Base (UEB) “Derivados” de la Empresa Agroindustrial Azucarera
Melanio Hernandez, ubicada en la provincia de Sancti Spiritus, Cuba, previo a su entrada
al sistema de tratamiento. Se recolect6 de forma manual, en diferentes instantes de tiempo
y posteriormente se mezclaron para conformar una muestra compuesta (Nufiez et al.,
2025). Estas muestras fueron envasadas en pomos de vidrio de 1 L para evitar su
contaminacion y posteriormente fueron trasladadas al laboratorio de Biogas e Ingenieria
Ambiental de la Unidad de Desarrollo e Innovacion - Centro de Estudios de Energia y
Procesos Industriales (UDI-CEEPI), perteneciente a la Universidad “José Marti”, donde
fueron almacenadas para su posterior estudio.
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2.2 Materiales, equipos y reactivos

Tanto la cristaleria como los equipos empleados en el desarrollo de la técnica, fueron
previamente calibrados y/o verificados por la Oficina Territorial de Normalizacion
(OTN). Los reactivos utilizados también poseen la calidad requerida, avalada por los
proveedores.

2.3 Procedimiento para la determinacion de la DQO por el método espectrofotométrico
Para el desarrollo de la técnica, inicialmente se lavaron los tubos de digestion con acido
sulfarico (H2SO4) al 20 % para prevenir contaminacion previa al ensayo. Para cada
corrida se prepard siempre un blanco (agua destilada), el cual se someti6 a las mismas
condiciones que la muestra. En cada tubo de digestion se afiadieron 2,5 mL de la muestra,
blanco o estandares de control, se adicionaron 1,5 mL del agente oxidante (K2Cr207, 0,25
mol/L) y 3,5 mL del agente &cido (Ag2SO4/H2S04), deslizandose cuidadosamente por las
paredes del tubo sumergido en un beaker con agua helada. Se cerraron herméticamente
los frascos y se colocaron los tubos en el digestor precalentado a 150 °C (distribuyendo
aleatoriamente en el bloque de digestion, los blancos y los estandares de control), y se
realizo la digestion por dos horas a 150 °C. Después se dejo enfriar hasta temperatura
ambiente y se midié en el espectrofotometro (RAYLEIGH/VIS-723G) la absorbancia de
la muestra a una longitud de onda de 600 nm (APHA, 2023).

2.4 Preparacion de la curva de calibracion

A una serie de matraces aforados de 100 mL y 50 mL se transfirieron las alicuotas
necesarias de la solucién patrén de hidrogenoftalato de potasio (HFP) 1000 mg/L y se
enrasaron con agua destilada para preparar patrones de concentraciones de 100, 300, 500,
700 y 900 mgOz2/L. Se ajustd el espectrofotometro con el blanco de reactivos y se midid
la absorbancia a la longitud de onda seleccionada. Posteriormente se realizd la curva de
calibracién representando en un grafico la absorbancia obtenida en funcién de la DQO de
los patrones (Abs vs DQO), y esta, a su vez, fue empleada para determinar la
concentracion de DQO de las muestras segln la ecuacion obtenida de la recta. Se le
realizé un estudio de linealidad a la curva de calibracion para comprobar si los resultados
fueron proporcionales, de forma lineal, a la concentracion de analito en la muestra dentro
del intervalo estudiado.

Con los valores experimentales, empleando la herramienta de calculo Microsoft Excel
2016, se calcul6 el coeficiente de correlacion lineal (R), coeficiente de determinacion (R?)
y la desviacion estandar de la pendiente (Sb). Se realizaron también las pruebas de
linealidad y de proporcionalidad mediante la evaluacion estadistica de la prueba t- Student
y la prueba F-Fisher, como un mejor indicador del modelo lineal.

2.5 Verificacion del desempefio

Para el analisis de las muestras se realizo una dilucion 1/100 en agua destilada, ya que los
valores reportados en la literatura, asi como los obtenidos previamente en el laboratorio
empleando la valoracion redox, se encuentran en el rango de 35000-45000 (Obregén,
2017; Ibarraetal., 2019; Aguila et al., 2024; Mubarak & Saleh, 2025). Para la verificacion
de la técnica analitica de determinacion de la DQO se utilizé el pardmetro estadistico
precision, de acuerdo a la Norma Cubana 368 del 2010 (NC TS 368, (2010).
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Para determinar la precision se desarrollo el disefio experimental basado en la evaluacion
de la repetibilidad y la reproducibilidad intermedia.

Se evalud el comportamiento de la repetibilidad del método mediante la determinacion
de la DQO aseis réplicas de la misma muestra previamente homogenizadas por agitacion,
bajo las mismas condiciones con las que se prepard la curva de calibracion. Con los
resultados obtenidos se calculé la desviacion estandar (D.E) y el porciento de coeficiente
de variacion (CV%). Los resultados de los estudios de precision se expresaron en
términos de CV%.

Para analizar la reproducibilidad intermedia se midieron los mismos parametros
estadisticos a seis mediciones realizadas bajo las mismas condiciones medidas durante
tres dias consecutivos. Con los resultados se determind la desviacién estandar (Sentre dias)
y el coeficiente de variacion entre los dias (CV%entre dias), asi como el coeficiente de
variacion tedrico segin Horwitz (CV%~Horwitz) para las determinaciones efectuadas en los
tres dias, las cuales se analizan como un solo grupo de valores. Se realizé un analisis de
varianza de un solo factor, para evaluar la precision intermedia y para determinar el valor
de Fealculado, Y de esta forma, conocer si existen o no diferencias significativas entre los
resultados de los diferentes dias.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Estudio de la linealidad en la curva de calibracion

A partir del andlisis de las sustancias patrones se obtuvo el gréfico de calibracion
representado en la figura 1, observandose el cumplimiento de la Ley de Lamber-Beer. En
la tabla 1, se indican los valores obtenidos de cada uno de los parametros de linealidad
evaluados a partir de los datos experimentales, asi como de los requisitos de linealidad
empleados para la comparacion (Odales & Duharte, 2019).
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Figura 1. Curva de calibracion correspondiente de la determinacién de la DQO
Fuente: Elaboracion propia
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Tabla 1. Resultados estadisticos obtenidos del estudio de linealidad de la curva patrén

Parametros Criterio de aceptacion Resultados

Coeficiente de correlacion lineal (r) > 0,990 0,9985
Coeficiente de determinacion (R?) > 0,980 0,9971
a-t*Sa Debe incluir el cero - 0,0047

a+t*Sa Debe incluir el cero 0,0023

Desviacién estandar relativa a
la pendiente (Sbrer) <5% 105%
Test F-Fisher Fca>Fcritica 8,33*103 > 3,95*10'34

A partir del andlisis de los pardmetros de linealidad, se puede observar que el coeficiente
de correlacion lineal y el coeficiente de determinacion son mayores que los criterios de
aceptacion correspondientes, por lo que se puede concluir estadisticamente que existe
correlacion entre las variables estudiadas. También se cumple la condicién de
proporcionalidad ya que los limites de confianza del intercepto incluyen al cero,
indicando que no se cometen errores de tipo sistematico en el método. La desviacién
estandar relativa a la pendiente también cumple con lo establecido en la literatura, lo que
indica que la curva de calibracion analizada en dias diferentes no sufre cambios.

3.2 Verificacion de la precision

La precision del método se analizd a traves de la determinacion del coeficiente de
variacion (CV), en condiciones de repetibilidad y reproducibilidad intermedia. Los
resultados del analisis de la DQO para aguas residuales de la destileria, resultaron estar
dentro de los valores registrados en la bibliografia (Garzon & Buelna, 2014; Mayta &
Mayta, 2017; Cabrera et al., 2021; Chaile et al., 2025).

3.2.1 Repetibilidad

En la tabla 2 se muestran los resultados de la concentracién de DQO obtenidas para el
estudio de repetibilidad en seis réplicas de la muestra de aguas residuales de destileria,
realizadas por el mismo analista, en un mismo dia, con el mismo espectrofotometro y sin
variaciones en los reactivos.

Tabla 2. Resultados estadisticos obtenidos del estudio de la repetibilidad de la
DQO en un mismo dia

Réplicas Entrada de la laguna # 1
(DQO mg/L)
1 36666,67
2 46666,67
3 43333,33
4 40000,00
5 43333,33
6 47666,67
Media 42944,44
SD 4111,862
CV (%) 9,5748
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En los resultados de la tabla 2 se aprecia una alta dispersion en cuanto a los valores de
concentracion, debido a que el CV es superior al 3 %, lo que muestra que el método no
es preciso en términos de repetibilidad en el intervalo estudiado. Esta variabilidad en el
analisis de la muestra puede deberse al contenido de sélidos suspendidos de la misma, el
cual no fue determinado en la investigacion (APHA, 2023). Dichos sélidos pueden
provocar falta de homogeneidad en las muestras al transferirse en diferentes proporciones
a los matraces para su posterior dilucion.

3.2.2 Reproducibilidad intermedia

Para la determinacién de la reproducibilidad intermedia del método a un factor (tiempo),
se determind la concentracion de la DQO en tres dias diferentes por el mismo analista,
con seis réplicas de la muestra. EI CV para cada uno de los dias, que se observa en la tabla
3, presentd valores superiores al 3 % como valor critico para este tipo de método, lo que
demostrd que no es reproducible para este tipo de muestra.

Tabla 3. Resultados obtenidos de la determinacién de la DQO en dias diferentes

Dia 1 Dia 2 Dia 3
Réplicas | Concentracion | Concentracion | Concentracion
(mg/L) (mg/L) (mg/L)
1 35333,33 41666,67 65333,33
2 45333,33 36666,67 49166,67
3 42000 35333,33 49500
4 38666,67 36000 50333,33
5 42000 35000 48333,33
6 46333,33 33333,33 48666,67
Media 41611,11 36333,33 51888,89
SD 3753,599 2596,294 6045,864
CV (%) 9,0207 7,1458 11,6516

Esto se constata a partir de los parametros estadisticos calculados para el analisis de
reproducibilidad intermedia (tabla 4). Los valores obtenidos para el CV entre los dias y
de Horwitz, confirman que, para todos los casos, el CV%entre dias > CV%Horwitz por 1o que
se considera que el factor dia tiene influencia en la reproducibilidad. La comparacion de
los valores de F que se obtuvieron en el analisis de la varianza de un solo factor muestra
que Fealculado > Feritico. Segun lo registrado en la literatura, aunque el valor de Fcaiculado >
Feritico, Si €l CV%entre dias < CV%Horwitz, €l método se hubiera considerado preciso. Sin
embargo, en este caso se obtuvo que el CV%entre dias > CV%Horwitz, por 1o que el método
no se considera de precision aceptable (NC TS 368, (2010); CECMED, 2014).
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Tabla 4. Pardmetros estadisticos del estudio de reproducibilidad intermedia (variando el factor
tiempo) en la muestra de aguas residuales de destileria

Comparacion entre valores
calculados y tedricos

Criterios de aceptacion

CV%entre dias < CV%0Horwitz 18,02 >1,13
Fcalculado < Feritico 16,36 > 3,68
Cealculado< Ceritico 0,64<0,71

Respecto a la comparacion del valor de la C de Cochran, calculado con el valor critico,
muestra que Ccalculado < Ceritico, POr 10 que si cumple con este criterio. No obstante, aunque
la C de Cochran arroje resultados positivos, el método se considera no reproducible ya
que los parametros CV y F dieron resultados negativos. Teniendo en cuenta los
parametros de repetibilidad y reproducibilidad intermedia, se puede asegurar que el
método de analisis de DQO por via colorimétrica no es preciso para el analisis de aguas
residuales provenientes de destileria.

4. CONCLUSIONES

1. La determinacién espectrofotométrica de la DQO demostro ser lineal en el rango
de concentraciones 100-900 mgOz2/L.

2. Para el analisis de aguas residuales de destileria, el método verificado no result6
ser preciso en términos de repetibilidad y reproducibilidad intermedia, por lo que
se recomienda garantizar la homogenizacion de la muestra, incluyendo los sélidos
suspendidos y sedimentables, previa a su analisis.
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