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Resumen 

RESUMEN 

Recientemente, se han cstu<lia<lo las aplicaciones fotocatallticas en el tratamiento <le aguas 

residuales <le Ja industria textil, principalmente las que provienen <le Jos procesos <le teñido 

y que contienen residuos <le colorantes, Jos cuales son dificiles <le tratar y llaman Ja 

atención por Ja coloración que imparten a los cuerpos <lande se descargan. 

En este trabajo se presentan estudios <le degradación fotocatalítica <le un agua sintética 

preparada con un colorante empicado en Ja industria textil, el proceso empicado fue Ja 

reacción foto-Fcnton y se utilizó la radiación solar como fuente de energía. Para ello se 

utilizó un agua sintética con una concentración 4.46 x 10-t1nolar de colorante naranja ácido 

2-1 y un prototipo a escala banco, consistente en ocho colectores solares de canal parabólico 

compuesto con una superficie total de colección <le 0.8 m2
• El proceso foto-Fcnton se 

realizó con H 20, grado industrial (50 %), sulfato ferroso hcptahidratmlo granular, hidróxido 

de sodio y enzima catalasa como rcacti,·os. La concentración de color se dctcn11inó con10 

absorhancia a una longitud de onda de -130 nm. Adicionalmente, en las muestras del 

cxpcrirncnto óptin10 se dctcnninaron la dcn1anda química de oxígeno por oxidación en 

reflujo cerrado, el carbono orgúnico total por oxidación e infrarrojo y Ja toxicidad por 

:vticrotox. 

Los resultados óptirnos fueron de remoción de color de 95 ~{,~ una reducción de SS %, en la 

DQO y de S-1 'Yc, en el COT, asi como una disminución en Ja toxicidad de 37. I a 1.-1 

unidades de toxicidad, utilizando 105 k.l/L de energía acumulada. Se apreció la fomiación 

de especies intcnncdiarias absorbcdoras en el intervalo de 220 a 330 nm. producto de la 

degradación del colorante. posteriormente. incrementando la energía acu1nulada de 55 kJ/L 

a 105 k.l/L fueron rnincruliza<lus estas especies hasta en un 79 º/,,, 

Con los resultados obtenidos. el proceso foto~F~nton empicando energía solar para la 

degradación del colorante naranja acido representa una alternativa viable frente a otros 

sistcrnas de tratamiento convencionales u otras Tecnologías Avanzadas de Oxidación. 

Fs111dio~ de fiHocatálisis para el 1rn1amic111u de agua residual de la industria textil vii 



Abstraer 

AHSTRACT 

Rcccntly, !he pholocatalytic applications in the wastcwater treatmcnt of the textilc industry 

have been studied, mainly the dycing proccss which contain rcmninders of dyes. These 

wastewater are difficult to !real and allracl public allention dueto the coloration that impar! 

to !he water bodies whcre they are unlonded. 

Photocatalytic degradation of synlhetic samplcs of a dyc from thc tcxtile industry was 

carricd out by mcans of photo-Fcnton rcaction using solar radiation as cncrgy sourcc. A 

synthctic water with a concentration 4.46 x 1 O"" molar of thc dye acid orangc 24 and a 

prototypc hcnch scnle was uscd, consisting of eight compound parabolic collcctors with a 

total collcction surfoce of 0.8 1112. Thc photo-Fenton process wns pcrfom1ed with H20 2 

industrial dcgn:e (50 •)!;,¡, granular fcrrous sulphale heptahydrated, sodium hydroxide and 

catalasc cnzymc as rcagcnts. Tht: color conccntration \Vas dctcrmincd as nhsorbancc at a 

wavelcngth of 430 11111. Additionally, in the optima! expcrimcnt smnplcs the chemical 

oxygcn dcmand hy closcd rcflux oxidation, the total organic carbon by oxidation and 

infrarcd mcasurcmcnts nnd thc toxicity by Microtox wcrc dctcn11incd. 

Optima! rcsults shmwd a 95 'X, color rcmoval, an 88 % rcduction of COD, 84 % decrcase 

of TOC and a toxicity diminution of 37.1 to 1.4 toxicity units. by using 105 kJ/L of 

accumulatcd energy. Thc fonnation of intcnncdiary spccics absorhing light in the interval 

of 220 lo 330 nm was detcctcd. By furthcr increase ofthe accumulatcd cnergy from 55 k.l/L 

lo 105 k.l/L intcnncdiary spccies wcre mincralizcd up lo 79 %. 

l'hoto-Fcntnn proccss using solar cncrgy is a viable allemativc far thc degradation of thc 

dyi.: acid orangc 24 in addition to othcr convcntional systcn1s of trcatrncnt or Advanccd 

Ox idation Tcchnologics. 

f:studio-; de f,11oc::uálisis p;m1 el tratamiento de agua residual d1..· la industria textil viii 



l. 1 ntroducción 

l. INTRODUCCIÓN 

Los últimos avances en tratamiento de aguas han conducido a un amplio desarrollo en los 

procedimientos de oxidación de compuestos orgánicos persistentes disueltos en el medio 

acuático. Estos métodos están husadas en procedimientos catalíticos y fotoquímícos 

denominados Tecnologías Avanzadas de Oxidación (TAO's). De ellos, los que se 

encaminan a la producción de radicales hidroxilo (OH") han tenido un creciente éxito, 

debido al fuerte carácter oxidante de esta especie, mucho mayor que el de otros oxidantes 

tradicionales como el ozono, cloro y dióxido de cloro. 

Recientemente se han estudiado las aplicaciones de los TAO's en el tratamiento de aguas 

residuales de la industria textil. principahneme las que provienen de los procesos de teñido 

y que contienen residuos de colorantes, los cuales son dificilcs de tratar y llaman la 

atención por la fuerte coloración que imparten a los cuerpos donch.· se descargan. Estas 

tecnologías se presentan co1110 una altcnu1tiva para el tratatniento de cokirantcs ante otros 

sistemas de tratmnicnto convencionales. En el caso de algunos sistctnas de tratan1icnto 

biológico. si los 1nicroorganisn1os involucrados en la degradación son Psctulomonas se 

puc..·dcn producir an1inas arornáticas como intcrn1cdiaros. las cuales suden ser tóxicas. 

111utagénicas y posiblemente carcinogénicas para los anin1alcs [Nigmn t'f al .. 2001 ]. 

A la !"echa. se han obtenido buenos resultados en la decoloración por Tccnologias 

;\\·;uvadas de Oxidación a ni\'el laboratorio [Tanaka t't al .. 2000; Zhao et ,i/ .• 2000; Bouchy 

<'t ,i/ .. 2001; :\fansilla et al .. 2002 J. sin embargo. uno de los impedimentos para la 

aplicación dc: estas tecnologías ha sido el uso <le lá111paras para pro\'Ccr la radiación 

111.:ccsaria en ht producción d(' radicales hidroxilo (1·10"). In que incrcn1cnta 

\..'llllsidcrahlcmcnte el costo de tratmnicnto por el consun10 de r.:ncrgia déctrica que implica. 

1·.ntn.: las ditl:n:ntes Tecnologías ,.\\·:.1111.udas de Oxidación. el proceso conocido corno 

foto-Fcnton se presenta como una opción viable para el tratamiento de colorantes al utilizar 

la lu/ ,;olar para la generación de los 110·. Estos radicales scnin los encargados de o.xidar 

l:.1s sustancias presentes en el :.1gua hasta C01• agua y úcidos tnirn:raks con10 sulff1rico. 

clorhídrico y nitrico. entre otros [Esplugas et al .• 2000; 2001; 2002; :\ra\'indakumar et al., 

2001; Faure et al .• 2001 ;]. Entre las principales ventajas de este proceso se encuentran: 

1) puede ser l'lllpkado tanto en días soleados como nublados debido a la utilización de la 

¡ · ·1ud10..; de fnll11::it<ii1~1-; para el 1ra1amí1•1110 de agua rcsiduJJ etc la 1ndu~tnJ IC'-.til 
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l. Introducción 

radiación global; 2) utiliza la radiación comprendida entre longitudes de onda de 300 y 600 

nm para la generación de los HO', equivalente a 35 % de la radiación proveniente del sol; 

3) emplea productos químicos fáciles de manipular como lo son el peróxido de hidrógeno y 

las sales de hierro; 4) en caso de una mineralización completa no existe la generación de 

lodos, sólo se obtiene un precipitado de Fe· ... Los resultados obtenidos en el proceso foto­

Fcnton empicando luz solar se presentan con relación a la energía útil. ·para considerar las 

variaciones de energía que se tienen en virtud de cmnbios mon1cntáncos de eÍtcrgia 

incidente, hora del día, época del año, altitud, latitud y diferencias en gcomctrias, entre 

otras. 

FALLA DE ORIGEN 

Est11di1•S de fot.icatáti .. is r•ml t...•l tr•llo1111icnto de agua rl!sidual de la indu .. triJ textil 2 



l. Introducción 

1.1 .JUSTIFICACIÓN 

En las operaciones de la industria textil, se usan procesos quimicos y lisicos para lograr un 

producto final. Subproductos no deseados aparecen en muchos puntos ele los procesos, la 

mayoría ele ellos van a las descargas residuales. Por lo general, el agua residual que 

contiene colorantes, tiene altos valores de demanda bioquímica química de oxígeno; 

aciemas, puede presentar temperatura elevada, contener metales pesados que provienen de 

las etapas de teñido y acabado, y una cantidad importante de surfaetantes. Las descargas 

provenientes del proceso de teñido presentan una gran diversidad de compuestos qui111icos 

solubles en agua, Jo que hace dificil su tratamiento por métodos tradicionales como 

filtración, íloculación, sedimentación o adsorción. Los residuos de colorantes ocupan una 

fracción importante entre los conta111inantcs presentes en estas descarg.•1S. Ahora bien. una 

gran parte de los colorantes no son tóxicos a los organisn1os vivos. sin en1hnrgo. la fuc11e 

coloración que i1npar1cn a los cuerpos de descarga puede llegar a suprin1ir los procesos 

fotosintéticos en con·icntcs de agua. por lo que su presencia debe ser controlada. La 

mayoría de los colorantes empicados en Ju industria texti 1 son muy solubles en agua, 

altamente resistentes a Ja acción de agentes químicos y poco biodegradables. Los métodos 

de tratamiento basados en oxidaciones y reducciones parciales pueden generar productos 

secundarios altamente tóxicos [:'vlansilla e1 al .. 2001 ). 

Entre los diversos colorantes. uno que presenta problernas para su tratamiento es el naranja 

i1cido .24. Las aguas residuales que contienen este colorante gcncraJn1cntc son tratadas por 

una oxidación química no control:u.la cnn cloro o peróxido de hidrógeno. en su parte inicial 

y posterionncntc pasan a un tratamiento biológico. Entre los problcnu1s que se presentan en 

el tratarnicnto de este colorante cstú la for111ación de con1pucstos nrganoclorados por la 

reacción del cloro con lns comprn:stos org¡jnicos. adcmús de que no se n.·muevc el color en 

su totalidad. Lo anterior hace atractivo el tratamiento de este colorante con el proceso foto­

Fcnton. dehido a la posible mincrali>'ación hasta CO, y H20 de las moléculas orgánicas 

presentes en el agua residual. La utilización de la lu7 solar como fuente de energía para la 

generación de los radicales hidroxilo por el proceso foto-Fcnton. busca presentar un 

proceso fotocatalítico económico que pueda ser aplicado para el trutamicnto de aguas 

residuales que contengan colorantes. 

F~111dio~ de fo1oc<11:ill-.1s p;:irn d lrat;:imicnlo de agua 1t•sidu1l de la industria textil 3 



J. Introducción 

1.2 H 1 PÓTESIS 

El colorante naranja ácido 24 puede ser degradado y mineralizado por un proceso 

fotocatalitico que utiliza Ja radiación solar captada por un sistema de colectores de canal 

parabólico compuesto como lltcnte de cnergia. Parn fomrnlar está hipótesis, se 

consideraron estudios previos de degradación de compuestos orgánicos por procesos 

fotocataliticos que utilizaban colectores de canal parabólico compuesto y radiación 

solar ultravioleta [l'v!alato et al .. 2002; Blanco et al .. 2001 ], también se realizó la 

revisión en Ja literatura de Ja degradación ele colorantes por procesos fotocataliticos 

homogéneos, principalmente el proceso foto-Fcnton [Zhao et al., 2000; Pulgarin et al .. 

2002; Balcioglu y Arslan, 1999a], y por fotocatálisis heterogénea empicando 

Ti02[Mansilla et al .. 2002; Tanaka et al., 2000; Wang, 2000; Zhao y Li. 1999; Gal indo 

C't al .. 2000]. 
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l. Introducción 

1.3 OB.JETIVOS 

El objetivo general de este trabajo consiste en degradar el colorallle naranja ácido 24 

empicando un proceso folocatalilico con base en la utilización de la energía solar 

disponible en un sistema de colcclorcs de canal parabólico compuesto. Para cumplir con el 

objetivo general se plantearon los siguientes objetivos específicos: 

a) Dctenninar entre la folocatálisis homogénea y heterogénea el proceso a empicar para Ja 

decoloración de un agua sintética preparada con el colorante naranja ácido 24. 

b) Obtener las curvas de decoloración del agua sintética realizando mediciones de la 

absorbancia en un espectro fotómetro UV-V IS y presentar esta decoloración en función 

de la energía acumulada. 

e) Obtener en fomm cxpcrimclllal las concentraciones óptimas de catalizador y agcme 

oxidante que decoloran el agua simé1ica empicando Ja mínima cantidad de energía 

acumulada. 

d) Dctcnninar la minemlización y degradación del colorante naranja úcido 24 por medio 

de la reducción de Carbono Orgúnico Towl (COT) y Demanda Química de Oxigeno 

(DQO), respectivamente. 

<:) Demostrar que el proceso de fotocaHilisis solar disminuye la toxicidad del agua 

sintética. 

E:.1udio~ de fo1ocatálisis para el tratamiento dL" agua rc<iidual <le la industria 1cxtil 5 
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FALLA. UL OHIGEN 
11. MARCO TEÓRICO 

2.1 LA INDUSTRIA TEXTIL EN MÉXICO 

De acuerdo con el Instituto Nacional de Estadistica, Geografia e lnfonnática, la industria 

textil y del vestido presenta para el 2001 una participación de 1.5 % en el valor agregado 

bnllo a nivel nacional y 7.6 % a nivel manufacturero. Este subsector industrial se clasifica 

en 5 rarnas, que son las siguientes: 

Hilados y tejidos de fibras blandas. 

Hilados y tejidos de fibras duras. 

Otras industrias textiles. 

Prendas de vestir. 

Cuero y calzado. 

Considerando la tabla l. en el aiio 2000 se tenían 3018 establecimientos textiles en México. 

Tabla 1. Estahlccimicntos tc.'\tilcs por entidad lt:dcratin1. 

Entidad fcJcrativ;1 1 
No. de 

csrablc:cimicntos 
Entidad fcdcrativr1 

Acuascalicntcs 1 71 :V1on:los 
Baja California 11 Nnvarit 

Baja Califonli::i Sur Nth.'\'O l .cón 

Camncchc ()a:\.aca 
Conhuila '--h: Zaral!o/a \ Puebla 

('oluna <)ucn.:-taro 1.k Artl.'aga 
( "hiapas (.)u111lana Roo 

Chihuahua 12 San l .ub Potosí 
Distrito Fcdcral S111aloa 

12 Sonorn 
C iuana1ua10 Taha seo 

(iucrTcro 1·amaul111as 

IlidalL!o 175 rla:\.cula 
J.tl1s1.:o \' cr:.H.:n11.-l.la\ i..· 

2.1.1 GENERACIÓ'.\' DE AGUA RESIDUAi. 

No.de 
cstahlccimicnt<>S 

27 
o 
37 
18 

451 
21 
1 

36 
13 
20 
1 

21 
185 
IS 
48 
12 

1 
1 
1, 

La industria tc.:xtil c.:s una de las rarnas industriales que más consurncn agua. El consurno 

dcpend~ de los procesos y 111.;todos de :icabado. del tipo y fomia de las fibras, así como de 

la maquinaria y equipo empicado. corno se observa en la tabla 2: 

Estudioi;; de fotuca1illis1s parad tratamicmo de agua residual de ta induslria rcxtil 6 
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Tabla 2. Consumo de auua en la industria textil. 
Tino de Tela Consumo m /ton. de material 

A hmdón 80-240 
Lana 100-250 

Sintéticos l 0-70 
FUEN'íE: Comisión Ambiental Mctropol1tana, 1998. 

La industria textil tiene su principal fuente de ahastccimicnto de agua en mantos 

suhtcrráneos con un 97 'Yo y sólo un 3 % se obtiene de fuentes superficiales. En las 

entidades federativas la distribución de la industria textil y la utilización de agua en cada 

una de ellas no es unifom1e como se muestra en la tabla 3. Por ejemplo. en la Cd. de 

México reside más del 35 <y., de los establecimientos textiles del país y se empica el 1 O % 

del agua utilizada por este mbro industrial. Querétaro utiliza cerca del 65 % del agua de 

este rubro pero alberga menos del 1 'Y., de los estableeimientos textiles del país. Esto puede 

deberse a los avances 1..¡uc ha tenido la industria textil en ahorro de agua~ n1isn1os que no 

han sido aplicados en toda la rmna industrial. 

Tabla 3. Industria textil. ahastL'C1111icnto v Jcscarl!a nor estado. 
Extracción F.xtracciún 

1 

Ahastccim1cnto lkscarga 
Estado subterránea superficial (m'!ario) (m3/año) 

(m'/alin) (m'larin) 

t\guascalicntcs 2J5.57(l 2'5.576 235.576 
Baj¡1 <._ "alifrln11a .., .'JJ7 300 3.237 3.237 

Bala California Sur i 5.2fr:' 1 5.2<J5 5.265 
("hihuahu:1 216.490 1 21 (1.490 216.490 

i 1 )jstrito Fcdcr:il 22X. l 5S 1 22X. l 5S 228.158 
Duintcrvalo SOll 1 soo 1.172 
( iuana1uato 1o~.726 1 103.72<• 103.726 

l lalall!o 651.-1-17 .~23. los 974.555 1.151.265 
___ . __ .l;.1hscn 795.552 7<J5.552 1.61.+.262 -------

l·_...,tado dL' \1L~,1co 2.2SJ.0(17 2.2;-.;J ,0<17 1.5SI .760 
~1id1oacan tk ( kampo 52.1 1)0 52.190 65.937 

:\1un:lo.., -P2.l55 31>7 . ..1(17 s 19.622 1.030.005 
Pud1la l . .l'>S.705 .:'./~(} 1.-10-1.-135 1.6-12.078 

<)lll.T~l:tro dL· :\rt1..'al!a 17.h-1-1.'ll I 17.(,-1-1.'l l I l 7 .<14h.2(1(1 
San l.u1:-. Potusi S.l4.<l<1<1 ! 834.C.66 837.546 

Sl1t11lía l 7.'119 . .u,x 1 IS.387 18.387 
Tla.xcala 1 1.5 16.595 i 5-1.700 1 1.571.295 1.571.295 

L... __________ 1·,.!.1~- 2t •. -I08. l 59 _j_. 781.773 1 27.189.932 28.952.425 
F111..·111t·: <":\'A. ¡ 1J<JS 

En la tabla .1. también se puede apreciar que en Mi.:xico hacen falla de fuentes de 

información confiables acerca del abastecimiento y descarga de la industria textil, dado que 

Est~1dios de fnlocutillbis para el tr:uamit•mo de agua residual de la indu~tria textil 7 
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varias entidades federativas presentan una descarga tnayor en con1paración al 

abastecimiento, lo cual resulta incongruente. Aunado a lo anterior algunos estados no 

cuentan con este tipo de información o en su defecto, no se encuentra disponible para su 

consulta. 

Tabla 4. Carncterísticas promedio de las descargas de diferentes procesos en la industria del 
aluodón. 

Parámetro 

DBO, (tnl!/L) 

SST (ml!fL) 

Restregado de 
lana y pelo 

animal 
54XO 

.10500 
7500 

Color(AIJMll 2000 
pi! 1>-'l 

Fcnol ( mc./L) 1 .5 
Sulfuro (mg/I.) 0.2 

Tciiido y acabado 
de lana 

.100 
1041 
!JO 

500-1700 
<•-1 1 
0.5 
IJ.I 

.l. 

Acabado de tela 
trnrnada de algodón 
V material sintético. 

550 
850 
185 
325 
7-11 
0.04 
2.72 
0.04 

Tahl¡1 5. 1:ucntcs de..· cont¡1m111ación en las a cuas rcsiduuk·s. 

"Acabado de tela de 
punto de algodón y 
material sintético. 

250 
850 
300 
400 
6-IJ 

0.27 
0.2 

0.05 

1 ( 'ontamumntc Oriccn 

1 
V~1lor dt: pi 1 al;;-alin_o Tcli.ic.lo de colorantcs reactivos. de tina y 

sulfurados, rncrccrizac1ón v hlunouco. 
1 Valor de..· pi 1 iicid'' ---------------;C'_""rc""·ñ"i""u""o~~c·<'"'H"-1="'"c,",1""o"'r"'a"n"'1c"'·s~"'h"á"'si00c~o"s~. "--ú~c-i,-J,->S-. -y; 

1 disncrsos. 
~ (ºolor ( 'olorantcs rc<.11..:t1vo~ v sulfurados. 
! 7\ kla 1 c:-. pl.'sados: (·rumo 
1 Cobalto 

('ohn .. • 

Niqu1...•I 
Zinc 

~ l l1dnlr.:arhuros h~1loµenadt•s 

:\L'l'Jh .. '" mmc..·rah..·:-. 

i h):-.foro. fosfato!"> 
!Sullito 
1 Sales 

l·l 1· .. ~·r1:. C tlrmsum Amh1e11tal ~1ctropol1tanJ. l'J 1J~. 

f ( 'olorantc:s con complt:.ios nu:tálii.:os y oxidantes. 
( 'olorantcs con complc_1os metálicos. 
Colorantes con complejos mctállcns. pigmentos 
y mcjoradon:s '-k la n:~1stcncia de: la lu:t. 
Colorantt:s con complejos mctúlicns. 
Colorantes cat1clnic<,~. agente:-. reducum:s. 
hiocidns ,. catali/adon .. ·:-.. 
l)i:tergcntc..·s. <.kscngrasantes, ucarr1...•adorcs y 

t hlanuut:u<lon:s dorado:-.. 
1 Prcparac1ú11 dt..• lulo:-.. •H.:c11c:-. de hilado y 
1 descspumantcs. 
1 Buffers. ~llrnpa<lorcs y rctardadorL'S de llama. 
Colores sulfur~c.los. 
Teñido rt:uctivo. 

En tnuchos puntos tk los procesos textiles aparecen subproductos no deseados y la mayoría 

de el los van a las descargas de aguas residuales. La comrosición del agua residual es tnuy 

\'ariahle debido a los diferentes procesos implicados en la producción de las fibrns textiles, 

E-.tudios de fotocat:ílisis paru el trntamicnto de agua rcsirlual de la industria 1cxtil 8 
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en la tabla 4 se puede observar la diferencia que se presenta en las descargas de restregado 

de lana y pelo animal en comparación con los demás procesos textiles como son teñido y 

acabado, principalmente en los parámetros de SST, DQO y DBOs. En la tabla 5, se 

presentan las fuentes de contaminación en el agua residual de los procesos de 

pretratamiento, blanqueo, tci'lido, fijado, lavado y enjuague. 

Un colorante que ocasiona problemas en el tratamiento biológico de las aguas residuales es 

el naranja ácido 24 conocido como NA24. El colorante NA24 generalmente es tratado por 

medio de una oxidación química no controlada, empleando para esto cloro y peróxido de 

hidrógeno, principalmente. 

En las Fig. 1 y 2 se presenta el colomntc NA24 en fase líquida y sólida, respectivamente. 

. . 
~ . - l ,_" . 

. ' 1' 

Fig. 1. Colorante NA24 en fase liquida, Fig. 2. Colorante NA24 en fase sólida. 

2.1.2 PROCESO INDUSTRIAL 

Las fibras que se utilizan en la industria textil pueden dividirse en fibras de origen natural y 

fibras sintéticas. Las fibras de origen natural a base de celulosa son el algodón, lino, yute y 

cáñamo; también se tienen fibras a base de proteínas como son lana. seda y angora. Las 

fibras sintéticas como el rayón, acetato y triacetato están fabricadas a base de polímeros 

orgánicos naturales; los acrilicos, nylon y poliéster están hechos a base. de polímeros 

orgánicos sintéticos. ·\'__:«/' .. 

Dependiendo del tipo de fibra textil se tienen diferentes procesos indll~~rl~~~s;"~ desde la 

recepción del material tejido hasta su acabado final, antes de la confec~iÓ~"-~e p:l'endas de 

vestir. Los procesos que requieren grandes cantidades de agua sé denominan'op.;radones 

húmedas, los otros procesos se conocen como procesos secos. De form~ g~neral lá. industria 

textil en el país tiene la secuencia de procesos que se indica en la Fig. 3. 

Estudios de fotocatálisis para el tratamiento de agua residual de Ja industria textil 9 



p 
R 
o 
e 
E 
s 
o 
s 

11. Marco Teórico 

Recl•pdóu lM makrlal l<"jldu 
Ellmlnadón dt' aprcslm; 
I..uvado del l("jldo 
Rrstrt"f!ado y rrCf:ado 
Loo·ado 
Rlanqut"O 
La\'Udo 
~1crcerlzado 
J..avado 
Prnecado y ~t"Cado 
Tenido 
rr~ecado 
Joljado 
Lavado 
Pr~l'Cado y Sl"Otdo 
E~tampmto 

Sc.-cado 
AcuOOdo 
l"í'-"St'Cado 
nuncluulo 

Fig. 3. St..•cucncia productiva general de la industriu textil. 

FUE~TE: Comisión Ambiental ~1ctropolitana, 1998. 

El hilado y el tejido, procesos anteriores a Ja recepción del material tejido gcncralmcnlc son 

procesos secos. El material extraño es rcmo\"ido del algodón bruto por apcnura, limpiado, 

lanzado, cardado y peinado. Las libras individuales se juntan, enderezan, hilan y se 

dc\'anan en bobinas. Para mejorar la fuer¿a y la tiesura del hilo a Jo largo, se pasa a través 

de una solución de apresto que controla la abrasión y reduce Ja fricción. Los agentes 

aprestadores son almidón, acetato de polivinilo y carboximetil celulosa. 

Una \'CZ que se recibe el material tejido. también conocido corno género crudo, se inicia el 

proceso de acabado con la rcn1oción de impurezas: cera natural, pectina. tierra. grasa. 

aceite. aprcstador y alcoholes; para preparar la tela para los pasos siguientes: 

a) Dcsaprcstado. El almidón se solubiliza por enzimas o por ácidos, remojando Ja tela de 3 

a 12 horas. Se quita el c.xceso de licor. después se cnjuag<l la tela con agua li111pia y se 

procesa a través de un haiio cáustico o penetrante. 

h l Restregado cáustico. El género crudo se cuece para lJUitarlc la grasa y la ticrrn. La tela 

se satura de un licor consistente en sosa cáustica. ceniza de sosa. jahón de aceite de pino 

y agentes tensoactivos, y se restriega en un bar1o de vapor. Finalmente, la tela se 

.:njuaga para quitarle el licor del restregado. Esto desarrolla una libra amarilla y 

ahsorbcnlc de celulosa pura. 

e) 13Janqucado. Los tejidos crudos, cspeciahnent<! las libras mnuralcs, contienen casi 

siempre suciedad que no es completamente removida por Jos procesos de extracción y 

l:-.111d10.-. de fotocalálisis para el trmumicnto de agua residual de la industria textil 10 
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lavado. La blancura de los materiales textiles es mejorada por una descomposición 

oxidativa o reductiva de las impurezas. El peróxido de hidrógeno es el blanqueador 

oxidativo más empicado, aunque también se utilizan con menor frecuencia el 

hipoclorito de sodio (NaCIO) o clorita de sodio (NaCIO,j. 

d) Mercerizado. La tela blanqueada puede mercerizarse para hinchar la fibra, mejorando 

así el lustre, la afinidad por el tinte y la fuer¿a, En el mercerizado, la tela se pasa por 

una solución de sosa cáustica (20-25 % de NaOH) mientras se mantiene bajo tensión, 

después se pasa por un enjuague con agua. por un baño ácido y por un lavado final con 

agua. 

e) Teñido. Se usan muchos productos químicos diferentes para el teñido: colorantes 

directos que se aplican directamente a la tela, colorantes de tinta y sulfurosos que se 

aplican a la tela en un estado reducido y después se oxidan, colorantes revelados y de 

naflnl que se aplican a la tela y se revelan con un agente quí111ico o secundario y el 

colorante negro de anilina que se oxida en la tela por aire o por vapor. 

1) Estampado. Algunos estampados que se realizan en textiles es mediante la técnica de 

impresión por pantalla o scrigral1a. Este proceso básicamente consiste en presionar la 

solución acuosa de colorante a través de una pantalla parciahncntc cubierta con una 

emulsión. Una rasqueta flexible de goma se pasa por la pantalla y esto for¿a los 

colorantes a través del área porosa de la pantalla hacia el material textil. La pantalla 

después se retira del contacto con los textiles y éstos se ponen a secar manualmente o 

en equipos autonuiticos 

g¡ :\cabado final. En este proceso se incluyen el apresto (con almidón o con resina). la 

irnpcrmcahilización. la incombustibilización y el pre-encogido [Nalco Chemieal 

l ·ompany. 1 'l'J5]. 

2.1.J PROCESO DE TE:'ill>O 

J:I tei'lidn es el proceso que puede generar tnás contan1inación en las descargas de aguas 

,...,sidualcs de la industria textil. debido al uso no solamente de colorantes, sino también de 

\·arios productos especiales conocidos como auxiliares de teñido. Los auxiliares del teñido 

llln11an un grupo 111uy heterogéneo de compuestos quín1icos. sin en1hnrgo. generalmente 

snn surfüctantcs. compuestos inorgánicos. polímeros y oligótncros solubles en agua y 

agentes solubilizantcs. Los agentes auxiliares m:ís con1uncs son: 

F-;1ud1u" de fotncat<ihsi~ para l'I tnitamicnlo de agua residual de la industria textil 11 
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Agentes hidrotrópicos y solubilizantcs del color. 

1\gcntcs protectores de Ja reducción por calor. 

Agentes hurncctantcs. 

Dispcrsantcs y coloides de protección. 

Agentes complejos. 

Agentes de nivelación. 

Reguladores de pH. 

Aceleradores del teñido. 

Agentes antiarrugas. 

Tt'.~;JS CON 
FALLb. Ut: l.1 ~!JCEN 

La preparación de colorantes es una etapa en la cual las cantidades requeridas de colorantes 

son pesadas para postcriom1e111c ser dispersados, diluidos o mezclados y luego añadidos a 

los equipos de teiiido. La dispersión de Jos colorantes es una parte importante de la 

tecnología del teñido. Las cantidades requeridas para una operación de teñido están en un 

intervalo aproximado de 5 g de colorante (para un lote pequeño de 50 kg de tejido y un 

contenido muy bajo de colorante, O.O 1 %) a 50 kg (para un lote grande de 500 kg de tejido 

y un tciiido oscuro. que requiera un 1 O <y., de colorante). La dispersión de los colorantes 

puede ser de numera continua o por lote. 

En el teiiido por lote. la cantidad requerida del colorante puede ser predisuelta o predi luida. 

Los colorantes requeridos para el proceso de tciiido se dispersan en contenedores 

acondicionados con mecanismos de mezclado o agitado y con sistemas de calcntan1iento a 

hase de se111entincs, para facilitar y agilizar la disolución del colorante. Se empica un 

volumen de agua aproximado al 1 O% del volumen final del licor y éste se aiia<le al baiio. 

Todos Jos auxiliares necesarios para los procesos son mladidos al mismo ticrnpo al baño. de 

fonna directa o desde una estación de rnczclado. 

Para el tcilido continuo. los licores son preparados en lotes estables. los cuales son 

mezclados poco antes de empicarse. El poco tiempo que pcnnanccc almacenado el licor a 

temperatura ambkntc no afecta significativamente la hidrólisis del coloramc. La predicción 

<.kl consumo de licor es calculada en función del peso del tejido a tciiir: los auxiliares y 

químicos son añadidos al baño de teñido junto con los colorantes, y posteriormente son 

aplicados al tejido. Los productos en polvo son pesados para elaborar lotes "maestros" los 

Es1udios de fotocatáhsi~ para el tralatnicnto de agua residual tic la industria tcx1il 12 
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cuales se añaden al proceso. Altcmativamcntc, los polvos pueden ser dispersos 

directarnente en el lugar donde se empicarán. 

Basándose en el mé1oclo ele introducción del color hacia la fibra tcx1il. pueden distinguirse 

tres métodos ele teñido: a) Teñido por agotamiento, b) Teñido por pigme111ación y e) Teñido 

por masa y gel. El mélodo de teñido por agotamicnlo es el más empicado. le sigue el teñido 

por masa y finalmenle, el teñido por pigmenlación. 

En el teñido por agolamiento. un coloranle debe eslar parcialmente disuelto, se dirige por 

difusión a la superficie de las fibras y hacia su interior. El colorante usualrncntc está en un 

medio líquido. el cual iambién co111icnc el material tcx1il. El proceso puede dividirse en 

tres fases y cada fase se caracteriza indcpcndicntc111cnte de las otras como se indica en la 

labia 6: 

Tabla 6. Fas1..·s d'-.·I tci1H.fn por auotamicnto. 

Tipo J1..· h1sc l ~ar~H.:tcrísl!cas 

Teñido 
La d1fus1ón del color hacía Ja 1ihra 
(cinétka Ji...·! tdl1do). 
La com:cntrac1ón linal dd colora11t1..· 1.:11 la 

Equilihrio fihra se alcan.w. estabiliza y 01..·uff1.' la 
r>cnctrnc1ón dcl colonrntc. 
Por 1rn:J10 de procc.,;os quim11.:n:'. de 

Fijac1ún dd coloranh: difusión o di.:solvación Jcl color. :-;.1,.• nw.iora 
la lirmc1a. 

FUE="TE: ltlm1~u111 An1h1c-111al :\1c1roplll11an:i. J 9CJS. 

2.2 DEFINICIÓN Y Cl.ASIFICACIÓ:\' DE LOS COLORANTES 

Los colorantes son sustancias que ruodifican la percepción del color de los objetos o 

i111pa11en color ¡1 objetos incoloros. Los colorantes cromáticos se caractcri?an por tener una 

absorción y dispersión selectiva de la lu/.. es decir~ estas varían con la longitud de onda y 

nll1di ti can selccth·mncntc la distribución del espectro visible de la ltu que incide sobre 

ellos. Los colorantes acromúticos. con10 negros y grises, son absorbentes no selectivos y los 

pigmcntns blancos son dispersores no sclccti,·os. 

Los colorantes se dividen en tintes y pig1ncntos. Gcncralincntc los tintes son solubles y 

aplicados en solución acuosa. Considerando la contan1inación del agua. rccicntc111cntc la 

induslria lcxtil ha realizado una expcrimemación considerable .:n Ja aplicación de limes con 

soluciones de disol\'cnles. de esla íomia el disolvente es recuperado y de csla fomrn se 

E!.llldins di!' fn1oca1.ilisis para el 11a1ami.:nto <le agua residual de la industria le>.til 13 
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reduce la contaminación en la descarga de la planta. En contraste a los tintes, los pigmentos 

siempre son insolubles en el medio en que son usados, tocio grado de solubilidad se 

considera un defecto. Una distinción tradicional entre tintes y pigmentos era que los tintes 

se consideraban sustancias orgánicas y los pigmentos inorgánicos. Con el tiempo esta 

situación ha cambiado, sin embargo, el níuncro de tintes inorgánicos es reducido, pero el 

número de pigmentos orgánicos ha aumentado principalmente por 1.os avances de la 

industria ele quín1icos orgánicos. 

Un sistema usado para clasificar los colorantes es el Índice de Color (Colour lndex). En 

este sistema los colorantes son clasificados por el método ele uso y son designados por un 

núrncro genérico y un nlm1cro de cinco dígitos que indica la constitución quin1ica de cada 

colorante hasta donde es conocida (en algunos color.intes la naturaleza química exacta es 

desconocida). El níunero de cinco dígitos puede aplicarse a dos o más colorantes 

[Billmcycr e1 al., 1981 ]. 

i\.lás de 100,000 variedades distintas de colorantes están disponibles comercialmente 

[Nigam el al., 2001 ]. Químicamente los colorantes se pueden clasificar en: reactivos, azo, 

directos, sulfurados, de tina, leucoéstcrcs de tina, ácidos, básicos, azoicos insolubles, 

pigrncntos oxidantes, rnincralcs, rnon.licntcs. naturales e inorgánicos. Anualn1entc se 

producen en el mundo 700,000 toneladas de colorantes y cerca del 50 % de estas son 

colorantes azo [Bauer el al .. 2001 ]. 

El ténnino de colorante azo es aplicado a colorantes orgánicos sintéticos que se 

caracterizan por la presencia del grupo cromó foro azo (- N = N -). este gmpo de átomos 

presenta una absorción característica cn el espectro UV o el visihle [Argcnault, 1999]. 

Existen colorantes azo para tcflir materiales naturales tales como algodón, papel, scdn y 

madera; para tcriir materiales siméticos como poliamidas, poliéster, acrílicos, rayón y 

acetatos; para colorear pinturas, ban1iccs. plüsticos, tintas de in1prcsión, alirncntos y 

cosméticos. Quimicameme. los colorantes azo se subdividen de acuerdo al número de 

grupos azo prescmes en su composición en: monoazo. diazo, triazo y poliazo. El indice de 

colores clasifica los colorantes azo en el intervalo de 11,000 a 36999 como se aprecia en la 

tabla 7: 
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Tahh1 7. Ím.licc de Color Colorantesª"º 

Clase qui mica 

Monoazo 
Di azo 
Tri azo 
J>oliazo 

Indice de color 
(Intervalo en número) 

11,000 - 19,999 
20,000 - 29,999 
30,000 - 34,999 
35,000 - 36,999 

Los tintes azo aniónicos son fonnula<los y disueltos en solución acuosa para aplicarlos a las 

libras textiles. Las 3 clases más importantes <le tintes azo aniónieos empicados en la 

industria textil son los úci<los, directos y reactivos. Estos tintes son solubles en agua y 

contienen por lo n1cnos un grupo soluble. siendo el 111ús con1ún es el grupo ácido sulfónico. 

Los tintes ácidos generalmente tienen un peso molecular en el intervalo de 300-500. 

Estos colorantes son aplicados en presencia <le ácidos minerales u orgánicos (pH 2-6). 

asi se crean sitios catiónicos disponibles sobre la libra haciendo posible la interacción 

entre la rihra y la 111olécula del colorante aniónico. Contienen gencr~1ln1entc un grupo 

azo y de uno a tres grupos ácido sulfónico solubles, de esta fonna se les provee 

solubilidad en medio acuoso. Cuando en los tintes se presentan sales sulfonadas (R­

S03Na) son grupos úcidos fuertemente sulfónicos. es decir, presentan una buena 

solubilidad en agua [Othmer, 1991 ]. 

Los tintes directos tienen pesos moleculares superiores de 500. Se requiere más de un 

grupo azo para tener la afinidad necesaria. 

Los tintes reactivos contienen uno o n1ús gn1pos capaces de fonnar enlaces covalcntes 

con la fibra teñida. Los enlaces son fonnados con los grupos hidroxilo de los materiales 

cclulósicos. con el grupo amino e hidroxilo de las libras proteicas y con el amino <le los 

gmpos poliamidas [Pcters y Freeman. l lJ'l6j. 

Aconh: a la clasificación anterior. en este estudio se utiliz<.-1 un colorante aLo ácido. 

La mejor clasilicación de los colorantes para el industrial se fundamcnrn en el método de 

aplic;.ición y no en la composición quin1ica. En la tabla 8 se presenta un rcsun1en de los 

colorantes empicados en d teñido de diferentes fibras. 

-~n:2·;{:~:---,---; 

FALLA DE OHIUEN 
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Tabla 8. Colon::mtes empicados pnrn el 1cñido de <litCrenlcs fibras. 

Tino de fibra 

Celulosa 

Lana 

Seda 

Poliami<la 
Polit'.-ster 

~1c/.clas t.k 
poliéster- algodón 

i\1c7clas de 
Poliéster-lana 

Tino <le coloranle 
Reactivos. directos, de tina, índigo. 
sulfurndos, naftol AS, pigmentos. 

mordientes. ácidos. básicos, minerales. 
Acidos, rt.."activos, de tina, lcucoéstcrcs 

de tina. 
Directos, ácidos, reactivos. complejos 

metálicos. 
Disr>crsos. ácidos, reactivos. 

Disncrsos. 
1 >1snns(1s, catiúnicos. 

Dispersos, t.k tina, reactivos. 

IJ1spcrst1s, úcidos. complejos 
metálicos. 

FUENTE: Cnmíc;iún A111h1t.•111;1I ~lt.·tn1p11l11~11a. 191)8. 

2.2.1 EL COI.ORANTE AZO NARAN.IA ,\CIDO 24 

La Administración d<: Salud y S<:guridad Lahoral del Departamento de Trabajo de Jos 

Estados Unidos (OSllA. USA). considera al colorante naranja ácido 24 como un sinónimo 

de Ja xilidina: compuesto tóxico y carcinogénico. El colorante naranja ácido 24 fue 

descubierto en ISSI por O. \Vallach (Fig. 4), se obtiene a partir de resorcisol, ácido 

sulfanilico y xilidina: es soluble en agua. etanol. :icido sulfúrico e hidróxido de sodio, entre 

otros. Para diferentes valores de pi 1 prc:;cnta distintas tonalidades. Se empica 

principalmente para teriir algodón, nylon. seda y piel. 

El culonmtc presenta las siguientes clasificaciones: 

Color Legal: Brown No.201. 

~ornhrc General: Rcsurcin Brown. 

Clase: Tinte :\cido. 

Nt'rmcro indice de Color: 20170. 

Número de Color: Naranja Ácido 24. 

Nt'11111:ro CAS: 1320-07-C•. 

CAS: lknzcnesul fonic acid. -1-((3-((dimethylphcnyl )azo ]-2,4-dihydroxyphcnyl]azo ]-

fl11lJ10Sodium salt. 

l:stlhii,1:-. dt: fo1111~at:ilisis para t.•l trntamicntu dt.• :lgua 11.•sitlual dr la industria textil 16 
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~ .. o,oN=aOI· N:."10 .. , 
011 

Fig. 4. Fórmula qui mica del colorante nar.inja ácido 24.* 

•FUENTE: http://www.med.nagoya.u.ac.jp/Environderm/shikiso/br20 l e.htm. 

2.3 TECNOLOGÍAS AVANZADAS DE OXIDACIÓN (TAO's) 

Cuando los tratamientos biológicos y químicos convencionales resultan inadecuados para 

alcanzar el grado de depuración requerido, se puede recurrir a las Tecnologías Avanzadas 

de Oxidación conocidas como TAO's por sus siglas. Las TAO•s se basan en procesos 

fisicoquimicos capaces de producir cambios profundos en la cs1ructura química de los 

contarninantcs y se definen con10 procesos que in\'olucran la generación y uso de especies 

transitorias poderosas, principalmente el radical hidroxilo (HO"). El radical hidroxilo posee 

propiedades adecuadas para atacar a los contmninantes orgünicos presentes en agua, para 

obtener una mineralización completa hasta CO,. agua y úcidos minerales como sulfúrico. 

clorhídrico y nítrico. entre otros [Esplugas et al .• 2000; 2001; 2002; 1\ra,·indakumar el al., 

2001; Faure et al .• 2001 ;]. Después del flúor. el radical hidroxilo es el oxidante más 

enérgico. como se muestra en la ~rabia 9: 

Tahla 9. Potenciales rcdox Je all!unos aucntcs oxidanh:s. 

Especie =t E" (V. 25º c¡• 1 
Flúor J.OJ 
Radical hidroxilo 1 2.80 
Oxíccno atúm1co 2A2 
Ozono 2.07 j 
Pcrúxido de h1Urúl.!cno _ l .7S l 

,_R_a_d_1c_·,_1l~r-·c_r_h_i<_lr_o_x_il_o~-;...~--~~~, 
Permancanato l .6S 
Diúx1Uo de cloro 1.5 7 
Ac1do hipocloroso l .-l9 
Clon> l .J<> 

1 Bromt, J .09 

Yodo _J--~-
• Potencialt:"s n.:fi.•ridos al electrodo normal de ludro¡;L'no 

Las TAo·s se pueden clasificar en procesos finoquimicos y procesos no fotoquimicos. Los 

primeros se basan en el empico de radiación luminosa para la generación de radicales 

hidroxilo. los segundos originan especies reactivas a través de la transfomrnción de 

1~stmli11" dt..• fotoca1<ilisis para t•I tratanticntu de agua n:su.Jual de la industri:1 textil 17 
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especies 4uin1icas o mediante la utilización de distintas fonnas de energía, con excepción 

de irradiación luminosa. En la Tabla 1 O, se presenta un listado de los procesos fotoquimicos 

y no fotoquímicos: 

Tubla 1 O. Tecnologías Avanzadas de Oxidación. 
Procesos fotoauimicos 

Fotólisis del agua en el ultruviolcta. 
UV /Peróxido de hidr<'>geno. 
UVIO,. 
Fotocatálisis l lomogénca (Foto-Fcnton 
relacionadas). 
Fotocatálisis hctcrogénc;1. 

FUENTE: Dnmcncch et al., :?001. 

Procesos no fotouuimicos 
Ozoni:1 .. ación en medio alcalino. 
Ozoni4'...ución con peróxido de hidrógeno. 
Procesos Fcnton y rclaciomulos. 

y Oxidación electroquímica. 
Radiólisis y y tratamiento con haces de 
clcctn>ncs. 
Plasma no témlico. 
Descarga elcctrohidráulica-ultrasonido. 
Oxidación en auua sub v suncrcrítica 

Para el tratmnicnto de las aguas residuales di: Ju industria textil se c1nplean sistcn1as de 

trataznicnto biológico. pero en 111uchos casos la actividad biológica resulta ineficiente para 

la degradación de los contmninantcs. Dos factores han sido identificados con10 los 

responsables de la biorecalcitrancia en compuestos orgánicos: a) No hay enzin1as 

disponibles en la bioccnosis usada para el tratan1icnto biológico de aguas residuales, las 

cuales son indispensables para la degradación de los compuestos orgúnicos; b) algunos 

compuestos pueden ser biodcgradados. pero el agua residual contiene sustancias que 

inhiben la bioccnosis o son tóxicas para los microorganismos. En el pri111er caso, con el 

tratmnicnto biológico es posible remover la porción orgánica biodcgradable, pero los 

compuestos biorccalcitrantes salen del tratamiento biológico, incrementando la DQO del 

clluc.:ntc. En el segundo caso. el tratamiento biológico es imposible, a 111cnos que sean 

s...:paradas las sustancias inhibidoras o tóxicas [Pulgarin c1 al., 2002]. 

Para incrementar la degradación de aguas residuales de la industria textil se han estudiado 

sistc1nus acoplados. por cjcrnplo. un sistcn1a que empica un reactor biológico, un filtro de 

arena. un TAO's y finalmente un ílltro de membrana, obteniendo una remoción de 90 °/i, en 

la DQO y una decoloración completa [Zhao y Li, 1999]. También se repona un sistema 

utilizando un TAO's y posteriom1ente un reactor biológico, obteniendo degradaciones 

mayores al 70 •y,, en la DQO [Pulgarin et al .• 2002]. 
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2.3.1 DEGRADACIÓN DE COLORANTES EMPLEANDO TAO's 

En la degradación de colorantes en efluentes textiles debe tomarse en cuenta que: a) los 

métodos fisicos y químicos están limitados para su aplicación por el caudal; b) la limitación 

para el uso de métodos fisicoquimicos como filtración por membranas y cucurbituril es el 

costo; e) la actividad biológica presenta el inconveniente de largos tiempos de fenncntación 

por medio de hongos. Si los microorganismos involucrados en la dcb'l'adación son 

Pse11clo11w1u1s~ se pueden producir an1inas aromáticas que suelen ser tóxicas. mutagénicas y 

posiblemente carcinogénicas para los animales [Nigam et al., 2001 ]. 

En otras aplicaciones se empican TAO's para la remoción de color; para una simulación de 

efluentes textiles se obtuvo una remoción de color de 97 % empicando reacción Fenton y 

luz UV [Balcioglu y Arslan, l 999a]; remoción de 60 % para el colorante X-38 empicando 

Fe'' y luz UV [Xu y Lu, 2000]; rc111oeioncs de color del 100 % para el colorante naranja 

ücido 7 crnplcando Ti01 y un tiempo de irradiación de 3 horns con una lí1n1para 

monoeromütica de HeCd [Bauer et al., 2001 ]; para el naranja ácido 52 a111inobcnzeno se 

presentaron remociones de color de 1 00 % en un tiempo de 4 horas empicando un proceso 

UVrf'i02 [Galindo et al., 2000]; los colorantes azo: rojo congo y naranja metil fueron 

rnineralizados completan1cntc después de un ticrnpo de irradiación de 45 n1inutos 

c111plcando una lúmpara de Xenón [Rccves <'t al., 1992). Otros inn:stigadorcs ta111bién 

reportan et tratamiento de colorantes en1plcando lán1paras. obteniendo 1nincralizacioncs 

cercanas al 1 00 o;;, [Balcioglu y Arslan, l 999h; Bouchy et al., 2001; Gal indo et al .. 2001; 

i\-lansilla et al .. 2002]. 

2.4 FOTOC,\T,\LISIS SOLAH 

El empico de la energía solar para aplicaciones ambientales ha despenado el interés de 

rnuchos investigadores. desde su uso como fuente de energía natural hasta tratamiento de 

aguas residuales. En lo que se relicre al tratamiento de aguas residuales, las TAO's que 

pueden ser llevadas a cabo utilizando energía solar son dos: fotoc:uálisis homogénea, 

mediante foto-Fenton y fotoeat:ílisis heterogénea con catalizadores como TiO!. ZnO y Pt. 

entre otros. 

La fotocalálisis es distinta de otras 1ccnologias de tratamiento de aguas residuales. por 

implicar cambios químicos oxidativos y rcductivos. La reducción es principalmente usada 
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para remover metales disueltos en agua. Las propiedades oxidativas de la fotocatálisis son 

usadas para mineralizar contaminantes orgánicos [Paren! et al., 1996]. 

2.4.1 FOTOCATÁLISIS HETEROGÉNEA 

El proceso de tratamiento de agua por fotocatálisis heterogénea consiste en la utilización de 

la parte más energética del espectro solar (longitud de onda inferior a 390 nm), que es 

principalmente radiación ultravioleta (hv), para activar un semiconductor (generalmente 

TiO,) en presencia de oxígeno y producir los radicales hidroxilo (1-10"). 

En la fotocatiilisis heterogénea, cuando se irradia TiOi. los electrones son excitados desde 

la banda de valencia hasta la banda de conducción, generando huecos positivos y electrones 

(Eq. (1)): 

Ti02 +In· (<390 nm) -> Ti02(e- + h') ( 1) 

La energía de banda prohibida parn el Ti02 Dcgussa P·25. el nlÚS usado en fotocatálisis, es 

alrededor de 3.2 cV. Los electrones y huecos pueden recombinarse (Eq. (2)) o reaccionar 

con otras moléculas, como el oxigeno, generando aniones reactivos supcróxidos (Eq. (3)). 

(2) 

TiO,(<:-) +O, -> TiO, +o;- (3) 

Los huecos positivos pueden reaccionar con donadores de electrones en la solución para 

producir radicales hidroxilo (Eq. (4) y (5)), o también pucd<:n oxidar directamente 

moléculas orgánicas (MO) en la superficie del semiconductor (Eq. (6)). 

(4) 

TiO,(h.) + 110º -> Ti02 + 1-IOcad,¡. (5) 

TiO,(h'J + MO -> Ti02 + MO .. 

Los radicales hidroxilo generados en el proc<:so son fucrt<:mcnt<: oxidantes y reaccionan 

rápidamente con la materia orgánica absorbida sobre el catalizador (Eq. (7)), fonnando 

intcnnediarios oxidados, y si el tiempo de tratamiento <:s adecuado se obtiene una 

mineralización completa [Mansilla et al., 2002] . 

• v!O + HO,,"" · -> Degradación de intenncdiarios - C02 + 1-1 20 +sales. (7) 

Estmhos de fotocatlllisis par.i el tratamiento de agu.i residual de la hldustria textil 20 



JI. Marco Teórico 

Los aspectos más imponantcs, que hacen a este proceso susceptible de ser aplicado para el 

tratamiento de eílucntes contaminados, son los siguientes: 

Es un método que realmente destruye sustancias tóxicas hasta compuestos totalmente 

inocuos; en el caso de sustancias orgánicas, la oxidación hasta C02, agua y simples 

ácidos inorgánicos es completa, a temperatura ambiente. 

Las sustancias contan1inantcs son clin1inadas en un único proceso sin necesidad de ser 

extraídas previamente del medio en el que se encuentran disueltas. 

El oxigeno necesario para la reacción se obtiene de la atmósfera. 

El catalizador (Ti02 ) es barato, inocuo, lJUimicamcnte estable y puede reutilizarse 

muchas veces [Blanco y Malato, 1996]. 

2..t.2 FOTOCATÁLISIS 1101\IOGl~NEA 

Una TAO's empicada para el tratamiento de aguas residuales ácidas es el proceso conocido 

como foto-Fenton. basado en el proceso dcscubieno por Fenton en ISCJ4 [EPA, 1998]. Este 

proceso utiliza H20 2 y sales ferrosas para la generación de radicales 1-10·. los cuales pueden 

reaccionar por dos vías: la oxidación ele Fe'' y el ataque a la materia orgúnica [Domcnech 

eral., 2001]: 

Fe2
' + 1-1,02 -> Fe3' + 1-10 · + 1-10· (8) 

Fe'·+ 110· -> Fe3 ' + HO. ('J) 

RH + l lff + 11,0 ~ ROH + 1-1 30' -> productos oxidados (10) 

A pll < 3, la reacción es autocatalitica, ya que el Fc3
' descompone el 11,0, en 0 2 y H,O a 

través dt: un 111ccanisn10 en cadena: 

Fe'"' 11,02 -> Fc-OOH'' + 1-1• (11) 

Fe-0011 2
• -> 110; + Fe'- (12) 

Fe'º ·t 11 20 2 -> Fe-'' + HO. + 110· (8) 

110; T Fe'' -> Fe·•· + 1-102 (13) 

110; + Fe'' -> Fe2
' + 0 2 + 1-r ( 14) 

ll<Y+ 11,0,-> 11,0 + 1-10; (15) 
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El proceso es potencialmente Íltil para la generación de HO", pero un exceso de iones Fc2
+ 

puede atraparlos (reacción (9)) o el radical perhidroxilo: 

HO" + H02 -> 02 + H20 (16) 

Investigaciones recientes indican que con1pucstos orgánicos con10 colorantes pueden ser 

oxidados por esta reacción [Zhao et al., 2000). Entre las ventajas del método Fenton se 

encuentran el uso de hierro, el cual es abundante y no tóxico, y el ·J-120 2 es fácil de 

manipular y ambientalmente benigno. Sin embargo, la reacción no puede mineralizar 

completmnente los contaminantes orgánicos, nonnalmente menos del 50 % del carbono 

orgánico puede ser convertido en C02 [Balcioglu y Arslan, 1999a]. Además, la mayor 

desventaja del método es la generación de lodos por la floculación del reactivo y las 

111oléculas del contan1i11antc. 

Cuando el proceso se complementa con 111', VIS o UV-VJS se denomina foto-Fenton. Las 

ventajas en co1nparación con el proceso Fcnton son: la tasa de degradación se incrementa 

signiticativamcntc f:'\lalato el al .. 2002) y no existe generación de lodos. En comparación 

con el proceso de fotocatálisis heterogénea con Ti02, la principal ventaja es el empleo del 

espectro visible hasta 600 nm para la generación de 1-10·. 

El proceso inicia con la adición de 1120,. Fe'' (reacción (8)) o Fe3• (reacción (11 )): 

(8) 

Fe" T H 20 1 -> Fc-OOH2+ + H - ( 11) 

Fc-0011'" -> 1-102 ~ Fe2" ( 12) 

110; • Fe'' -> Fe-'· - 1-102 (13) 

110; - Fe·'·-> Fe'· - 0 2 + ir (14) 

110' • H,O, -> 1-1 20 -- HO! ( 15) 

Fe'· · 1-102' +Ir-> Fe3
• + H20 2 (17) 

Bajo irradiación de luz, el Fe3
" es continuamente reducido a Fc2": 

h:Ol-1 2 • ~ hv -> Fe2• + J-10' (18) 
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y la reacción Fcnton (reacción (8)) inicia nuevamente por la participación del Fe" 

fotogcncrado [Litter el al., 2002]. 

En el caso particular de la degradación de colorantes, la radiación visihlc puede acelerar la 

generación de HO' por la regeneración de Fe2
• [Zhao e1 al., 2000], como se presenta a 

continuación: 

Colorante+ VIS -> Colorante· (19) 

Colorante·+ Fc3+-> Colorante ... + Fe2+ (20) 

Para muchos contaminantes el proceso foto-Fenton ha resultado ser un proceso económico 

empicando luz solar [ Baucr y Fa liman, 1997; Baucr e/ al,. 1999]. 

2.5 REACTORES SOLARES PARA TRA.TAi'\llENTO DE AGUAS 

RESIDUALES 

El proceso de fotocauilisis utilizando luz solar se ha empicado con buc:nos resultados en el 

tratamiento de distintos compuestos como: Atrazina [Minero ei al .. 1996], alquil benceno 

sulfonado de sodio [Hidaka e/ al., 2001], EDTA [Litter el al., 2002]. colorantes [Wang. 

2000] y ácidos sulfónicos [Salvadori et al., 2002]. Para los compuestos mencionados 

anteriormente se empican distintos sistemas de colección, principalmente colectores 

solares. 

Los fotorrcactorcs solares para tratamiento de aguas residuales nicdiantc fotocatálisis solar 

fueron diseñados originaln1cnte para su uso en focos lineales de concentradores cilindro 

parabólicos. Estos concentradores cstún diseñados para captar la energía proveniente del sol 

por n1cdio de un seguimiento en uno o dos ejes. Los prirneros reactores de este tipo fueron 

dc:samillados en los Laboratorios Nacionales Sandia en l lJS9 (Estados Unidos) y en la 

l'latafonna Solar de ,\Jmc:ría c:n 1990 (Espaiia) [Blanco el al .. 2001 J. Se: recomienda su uso 

en ..-nnas de: alta insolación con dias soleados la mayor parte del mio. Otro tipo de colectores 

ljllL' se c1nplcan en fotocatúlisis solar son los colectores solares sin concentración. en este 

grupo se encuentran los colectores planos nonnalcs y de vacío. Su característica principal 

es que no cuentan con ningún tipo de dispositivo de seguimiento solar. es decir., tienen una 

nricntación fija por no poseer concentración solar alguna. Su vcntaju frente u los 

concc:ntradorcs cilindro parabólicos estriba en su bajo costo, pero su dicicncia rdutiva es 
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más baja por ser estúticos [Blanco y Malato, 1996). Las principales ventajas e 

inconvenientes <le Jos colectores antcrionncntc descritos, se presentan en la tabla 11: 

Tabla 1 1. Comm1rn.ciún cualitativa entre reactores oara aplicaciones fotocatalíticas. 
Reactores cilindro narabólicos Reactores sin concentración. 

Ventajas Inconvenientes Ventajas Inconvenientes 

- Flujo turbulento 
que favorece la 
transferencia de 
materia. 
- Ausencia de 
vaporización de 
compuestos 
\'Olátilcs. 

- Sólo aprovechan la 
ruc.liac1ón directa. 
- Alto costo. 
- Ha.1a clicicncia 
tlpt1ca. 
- s,>hn:calcnlamicnto 
del aµua a tratar. 

FlJI.-.NTE: Blanco t'/ al. 2001 

- Aprovechamiento de la 
radiación directa y 
difusa. 
- Bajo costo. 
- 1\lta eficiencia óptica. 
- No se produce 
sobrecalentamiento del 
agua a tratar. 

2.5.1 REACTORES DE CANAL l'.-\RABÓLICO COMPUESTO 

• Flujo laminar 
con baja 
transferencia de 
materia. 
- Vaporización de 
compuestos 
volátiles. 

Los colectores solares de Canal Parabólico Compuesto (CPC) son una mezcla entre los 

concentradores cilindro parabólicos y Jos colectores sin concentración. Su diseño pennite 

l 
j 
l 

que casi to<la la radiación que llega al área de apertura <lel colector pueda s_e_r_c_a_p_t_u_ra=d:-:a::y:-=--::::;-;~::;----¡!• 
estar disponible para el proceso fotocatalitico en el reactor (Fig. 5). _ 

'i'V'.''C 0QN J 
:.:·:....... ' !. :: ·,'. I~ ···-;, D . l\T l 

(;/:(:/:/,:·.... FA.U~~':_l}~·-~-=!l\lGEl'I 1 

d~J¡Jffi/;> j L~·· 
Fig. 5.Rctlcxión solar en un CPC. 

Lns concentradores de canal parabólico compuesto tienen una gcon1ctria adecuada para 

aplicaciones en sistemas de fotocat:ílisis solar debido a su simplicidad <le diseño, bajo costo 

di: construcción y mantenimiento, además <le tener la ventaja <le utilizar tanto radiación 

directa como radiación difusa [Bandala el al., 2002). 

l.ns CPC sólo requieren de un ajuste para el seguimiento del sol de fonna estacional ya que 

son sistemas estáticos, esta es la explicación de su menor costo de fabricación y 

mantenimiento. Para obtener la mayor captación de radiación solar los CPC<le.bcn <le tener 
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un ángulo de incidencia, que se logra empleando el ángulo correspondiente a la latitud 

geognifica [Boulc, 1999] ... Plra la ciudad de Cuemavaca el imgulo de incidencia debe 

ajustarse a 19° c.;mo lo'muestra la Fig. 6: 

E111r.uli1 

Jc:a~WI 

Fig. 6. Esquema del colector CP( ·. 

A la fecha. se han publicado una variedad de trabajos donde se rcpl)rta Ja aplicación de 

colectores CPC en fotocat¿ifisis solar. La eficiencia obtenida va dcsd!.! 80 %1 hasta el 100 ~-c. 

de mineralización, véase la tabla 12: 

Tahla 12. Suhstratos cns¡1v;.u.Jo!'. en la fotrn.:atúlis1' ~!!lar cmpk·amh, CPC 

1 
"·u de 'X1 de 

m1ncr¡ili:t:1ciún C. ·nnlamiiwntc ' 1111ncrali:t.ac1ón 
1----------\.-'==='---+--·---·-- ---· ----'-======-·-

Contamimmtc 

Acrinatrin j 100 ::!. -l-1> 100 
A \'Crmcctina B 100 <SS 
Fndosul fon 1 IHJ -l-clorutl.-rnil -IJll 

hmnctoato 100 \'am11lina 100 
· Jn1idacloprid ; 1110 1.-tirosma 100 

~ 1.ufonuron J 1 oo .-\L·. ProtocatL"(,;Ú1co ; 100 
~ 7'.k1an.11dofos 1(111 :\1..·. ( ·atC11..·n -----·--- _ _.:.l<:.:.11:.:.> __ _ 

~ 0.\amilo JOO r\c. <iúlico 100 
i Pr111JL•tamil \011 1 :\c. S1nnc1i..·o ·------_· __ l_O_O ___ _ 

Atra:1ma \()11 j 1\c. p-cum;'tn1..·11 100 
! Hromox1ml -.1- Jtll) lt)UL"rl."l."tma 100 

~ ( .irh.1nlo • so =l HC'll/l)fur.1110 1 Ofl 
f r\µu.1 n.:~1du.d 
L!!idu!>.tnal j ')11 A1...· d1doroa\.·~·t1co 100 

1:r·1:="ÍTl~·~-;;T20rii..L------ ----- ------ .__ 

¡-----::1-2}[S CON 
FALLh DF OLiGEN 
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111. DESARROLLO EXPERIMENTAL 

Para realizar las dctcm1inacioncs de disminución de color en un agua sintética con una 

concentración 4.46 x 1 o·• M (200 mg/L) de colorante naranja ácido 24, se determinó la 

longitud de onda de máxima ubsorbancia y su correspondiente curva de calibración. 

Postcrionnentc, se realizó una comparación entre los procesos de fotoe~tálisis heterogénea 

y homogénea (foto-Fcnton) pura conocer el proceso que debía ser empicado en 

experimentos posteriores. A partir de los experimentos preliminares, se consideró al 

proceso foto-Fenton como el adecuado para la decoloración del agua sintética; a 

continuación y con hase en un diseño cxpcri1ncntal,, se obtuvieron las concentraciones 

óptimas de Fe'' y H 20 2 para decolorar el agua empicando la mínima cantidad de energía 

acumulada. Una vez conocidas las concentraciones óptimas de catalizador y agente 

oxidante, se determinó la disminución del Carbono Orgánico Total (COT) y la Demanda 

Química de Oxigeno (DQO), asi como la reducción en la toxicidad del agua sintética. 

3.1 ABSORllANCIA DEL COLORANTE NARANJA ÁCIDO 24 

Una fonna indirecta de n1cdir la conccntrución de sustancias en agua es la absorbancia,, ya 

sea en el espectro visible, ultravioleta o ambos. Generalmente se empica la longitud de 

onda de 111áxima absorbancia como rct""crcncia para efectuar esta 111edición. 

El primer paso para realizar la dctcmlinación de ahsorbancia fue preparar una solución 

111adrc con c1 colorante naranja ácido 24 de 20 n1g/L. para lo cual se pesaron 20 111g de 

colorante, se colocaron en el interior de un matraz volumétrico de 1000 mL de capacidad, 

se adicionaron 100 111L de agua dcsionizada. se agitó el nlatraz hasta disolver el colorante y 

"'agregó agua desionizada hasta aforar. El pi 1 de la solución madre fue 5.5. 

Posteriormente. empicando un nmtraz volurnétrico de 100 mL se preparó una dilución de la 

solución madre para obtener una concentración de 8 111g/L. Para conocer la it de máxima 

ahsorhancia del colorante se colocó una alícuota de esta dilución en una celda de cuar.to 

para realizarle un barrido en un espcctrofotómctro UV-VIS HP-S452A en un intervalo de 

1 'JO a s:w nm con lecturas a cada 0.2 nm. Se realizaron trcs repcticiones para detcnninar la 

longitud tic onda de máxima ahsorbancia. Una vez que se dctcnninó que 430 nm era la /. dc 

rnú:xima absorbancia. se procedió a realizar una curva de calibración del colorante. 
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Para obtener la curva de calibración del colorante se realizaron lecturas en el 

espectrofotómetro UV-VIS HP-8452A empleando A.= 430 run, para esto se prepararon 

concentraciones de 0.125, 0.625, 1.25, 2.5, 5 y 1 O mg/L del colorante a partir de diluciones 

de la solución madre utilizando agua desionizada y matraces volumétricos de 100 mL. Una 

celda de cuarzo se utilizó para las lecturas en el espcctrofotómetro. Para la lectura del 

blanco se utilizó agua dcsionizada con lo que la absorbancia se igualó a cero. Los 

estándares de la curva de calibración se iniciaron con la lectura del blanco para tener la 

concentración cero, después se efectuaron las lecturas de las concentraciones 0.125, 0.625, 

1.25, 2.5. 5 y 10 mg/L del colorante. Después de obtener las siete lecturas se realizó una 

regresión lineal para obtener la curva de calibración. 

3.2 ESTUDIOS PRELIMINARES DE FOTOCATÁLISIS SOLAR 

Los experimentos fueron realizados en un prototipo a escala banco (Fig. 7) que consiste en 

un sistema de ocho colectores de canal parabólico compuesto (CPC) de aluminio con una 

superficie total de colección de 0.8 m 2 y un factor de concentración de tres soles. Los 

colectores se colocaron en forma horizontal sobre una plataforma con una inclinación de 

19° con respecto a la horizontal. La zona de reacción consistió en 8 tubos de vidrio pyrex. 

Cada tubo tiene una longitud de 100 cm, un diámetro exterior de 2.9 cm y un diámetro 

interior de 2.54 cm. El centro de cada tubo se encuentra localizado en el foco parabólico. El 

scmiángulo de apertura de los CPC's era de 45°, la reflectancia promedio de 0.85, la 

transmitancia promedio del fotorreactor de 0.8, el ángulo de orilla de 90º; con lo que se 

tenía una concentración de la radiación solar equivalente a un sol. 

Fig. 7. Prototipo a escala banco (CPC). 
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Para la carga del sistema se ocupó un recipiente plástico de polipropileno de alta densidad 

con una capacidad de 8 L y las mangueras utilizadas fueron Tygon de Y.. " de diámetro 

cxtemo. El volumen mínimo de agua en el sistema para poder tener una recirculación 

constante es de 5 L. 

En los experimentos se utilizó agua sintética preparada con agua desioniza~a y una 

concentración de 200 mg/L de colorante naranja ácido 24, obteniendo aproximadamente un 

pH de 5.5. El volumen de agua empleada en los experimentos fue de G L, a excepción de 

que se indique otro volumen. Una vez preparada el agua sintética se sumínístró al sistema 

por medio de una bomba peristáltica con un ílujo de 1 Umin. Se recirculó el agua por un 

tiempo de 1 O minutos para tener una mejor homogeneización. En todo este tiempo el 

sistcmu se encontraba cubierto para evitur la radiación solar. Una vez homogeneizudo, se 

llevaron a cabo los cxpcrin1entos con condiciones particulares y tien1pos específicos que se 

detallan en cada caso. Para evitar interferencias por una posible adsorción de colorante en 

el sistema, la toma de la muestra inicial se realizaba después de la homogeneización, 

adcn1ás de lo anterior. no se observó ningún tipo <le impregnación del colorante en el 

recipiente. n1angucras y tuhos de vidrio. 

En el concentrador parabólico compuesto descrito se realizaron dos tipos de 

experimentación de fotocatúlisis. En el primero de ellos, se empicó Ti02 Aldrich en polvo 

( c·99 'Y.. anatasa, tamaiio de partícula 1 SO nm, área superficial especifica 23 m 2/g) como 

catalizador con una concentración de 1 g/L [Zhao y Li, 1999]. El procedimiento fue el 

siguiente: Estando el sistema cubierto se tomó una primera muestra de 10 mL después de la 

ho111ogcneización del agua sintéticu en el sistema (/ = 0) cuya concentración se to111ó co1110 

la concentración inicial. Ton1ada la primera n1ucstra se adicionaron 6 g de TiO~ en el 

n:cipicntc acoplado al sistcrna y se hon1ogcnizó durante 1 O minutos. Pasando este tictnpo se 

n.:tiró la cubierta del sistcrna para la irradiación. Las n1ucstras siguientes se ton1aron cada 

<>ll minutos hasta un tiempo de 360 minutos. El volumen de cada muestra fue de 1 O mL. Al 

fittaliLar el experimento cada muestra se filtró para remover el Ti02 presente, para esto se 

utilizaron filtros de nylon con membrana hidrofilica de 13 mm de diámetro y un tamaño de 

poro de 0.2 ¡un. De cada muestra filtrada, se tomó un mililitro empicando una mieropipeta, 

Sl! \'crtili en un matraz volu111étrico de 25 n1L y se aforó hasta 25 rnL con agua dcsionizada, 

con lo cual la muestra fue diluida 25 veces, se tomó una alícuota de 3 mL de cada dilución 
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y se colocó en la celda de cuar.rn para su medición. Se obtuvo la absorbancia de cada 

alicuota en el espcctrofotómctro UV-VIS HP-8452A utilizando A. = 430 nm y después 

empleando la curva de calibración se encontró la concentración de color de cada muestra. 

Para la experimentación en fotocatálisis homogénea (foto-Fcnton) las concentraciones de 

catalizador y agente oxidante se basaron en los estudios de Pulgarin et al. (2002]. Se tomó 

la primera muestra ( 1 O mL) en el t = O, en la que se midió la concentración inicial. Se 

adicionaron 1.2 g de sulfato ferroso hcptahidratado granular grado reactivo al recipiente y 

se homogcnizó durante 1 O minutos, durante este tiempo el equipo estuvo cubierto. Se retiró 

la cubierta del sistema y se adicionaron 60 mL de H20 2 al J 'Yo (w/w). Cada JO minutos se 

tomaron muestras de 1 O mL hasta completar 60 minutos. Las muestras se diluyeron 25 

veces y se tomó una alicuota de aproximadamente 3 mL de cada dilución. Empicando una 

celda de cuarzo se realizaron las mediciones de cada alicuota en el cspectrofotómctro UV­

\llS llP-84521\ utili~ando i. 0~ -!JO nm y dcspu.;s con ayuda de la"'""'"ª de calibración se 

obtuvo la concentración de color de cada muestra. 

Con base en los resultados obtenidos después de comparar ambos procesos, se decidió 

continuar los experimentos preliminares con el proceso de fotocatúlisis homogénea. Sin 

embargo, con la finalidad de realizar las mediciones de absorbancia de una fom1a más 

simple (sólo para estos experimentos). las lecturas se realizaron en un espcctrofotómetro de 

campo HJ\CH-201 O. Los reactivos empicados para continuar los experimentos fueron 

peróxido de hidrógeno grado industrial al 50 o;;, (w/w) y sulfato ferroso hcptahidratado 

granular grado reactivo de Bakcr: las concentraciones fueron determinadas de fon11a 

..:xpl'ri1ncntal y se muestran en la Tahla 13. 

Tuhla 13. ( ·onccntn1c1ón de catalizador v aucntc U:\.u.iantc. 

'º· 1..h..' ( 'onL·c:ntn1cal11 de 1 Cnnccntraciún dL· 11 ~0~ Tiempo total de 
I· '-PLTlmcnw 1, h:SC )-l•71 J ,() ( , 1 ) c.\pos1ción solar 
-----1----~(_mu,J.) mg. · (minutos) 

1 ¡¡¡-- 200 60 

Iniciado un cxpc.:rimcnto. se hnncl la pri1ncra n1ucstra de 1 O tnL en el / == O. Se adicionó el 

sulfato ferroso al recipiente y se homogcnii'ó tlun1ntl• 10 minutos. Jurante este ticrnpo el 

c.:quipo estuvo cubierto. Se adicionaron 1.2 111 L de H 20 1 y se retiró la cu hiena del sistcn1a. 

Las 1nucstras siguientes se tornaron cada 5 nlinutos durante 30 rninutos y una n1ucstra 
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adicional al cumplirse una hora de experimentación, el volumen de cada muestra fue de 1 O 

mL. Con una mieropipeta se tomó una alícuota de 1.25 mL de cada muestra, las alícuotas se 

introdujeron en matraces volumétricos de 25 mL y se aforaron con agua desionizada para 

diluir 20 veces, posterior a lo cual se inidió la absorbancia en espectrofotómetro HACH 

201 O para detcm1inar su absorbancia. Con las absorbaneias de cada muestra se determinó la 

concentración de color utilizando la curva de calibración para el cspectr:ofotómetro HACH 

2010. En los experimentos no se realizaron ajustes de pH para el agua sintética, esto con la 

finalidad de hacer más practico y sencillo el proceso de decoloración. 

3,3 INTERRUPCIÓN l>EL PROCESO FOTOCATALÍTICO 

Durante los experimentos fue necesario interrumpir la reacción foto-Fenton para detener el 

efecto de oxidación una vez tenninada la irradiación. Adicionahnentc se estandarizó una 

técnica yodométrica para detcnninar la concentración del peróxido de hidrógeno 

(Apéndice 1 ). 

Se pesaron 1 00 mg de enzima catalasa de Sigma(hccha de hígado de res, conteniendo 2200 

unidades de actividad (UA) por mg; 1 UA descompone 1.0 ~uno! de H20 2 por minuto a pH 

7 y 25° C), se vertieron en un matraz volumétrico de 25 mL y se aforó con agua 

desionizada, obteniendo de esta fonna una concentración de 4 mg/mL de catalasa. Se 

realizó prirncro el anúlisis de un b1anco. se adicionaron 25 mL de agua dcsionizudu en un 

matraz de 250 m L y se siguió el procedimiento indicado en la técnica del Apéndice 1. 

Después se empicó agua desionizuda para preparar una solución de 1-1 20 2 con una 

concentración 1.55 mM ( 100 mg/L). De esta solución se tomaron 3 alícuotas de 25 mL y se 

colocaron en matraces de 250 mL. Al primer matraz se le adicionó 0.5 mL de la solución de 

catalasa. se agitó vigorosamente y se dctenninó la cantidad de peróxido de hidrógeno 

remanente cn1plcando Ju técnica del Apéndice 1. Para el segundo y tercer 1natraz se siguió 

<:! procedimiento anterior, con excepción de adicionar 1 mL y 1.5 mL de solución de 

catalasa, respectivamente [Balcioglu y Arslan. 2001 ]. 

La remoción de peróxido de hidrógeno con NaOH se realizó empleando la solución de 

11202 del procedimiento anterior, se tomaron 3 alicuotas de 25 mL y se colocaron en 

matraces de 250 mL. Al primer matraz se le adicionó hidróxido de sodio 6 N hasta ohtencr 

un pi 1 de 1 1, se agitó vigorosamente y se dctenninó la cantidad de peróxido de hidrógeno 
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remanente empicando la técnica del Apéndice 1. Para el segundo y tercer matraz se siguió 

el procedimiento anterior, con excepción de adicionar NnOH 6 N hasta obtener pH de 12 y 

14, respectivamente. Finalmente, se empicó el blanco obtenido en el procedimiento anterior 

[Zhao et al., 2000]. 

Para dctcnninar las interferencias que se producen en las mediciones de absorbancia por la 

adición de hidróxido de sodio y enzima catalasa se realizó una repetición del experimento 

preliminar No. 3. Una vez iniciado el experimento, se tomaron 3 muestras en viales de 25 

m Len el t = O: la primera solamente contenía colorante, a la segunda se le suministró 1 mL 

de solución de catalasa con una concentración de S n1g/111L y para la tercera rnuestra se 

adicionó NaOH 6N hasta obtener un pl-1 de 11. Se adicionó el sulfato ferroso al recipiente y 

se homogcnizó durante 1 O minutos. Se adicionaron 1.2 mL de H 20 2 y se retiró la cubierta 

del sistema. Las muestras siguientes se tomaron por duplicado cada 5 minutos durJnte 30 

n1inutos y unn rnucstra adicional al cun1plirsc una hora de cxpcri111cntación. 

Innu:<liatamentc después de cada toma de 111ucstras, se le adicionó a una nrncstru catalasa y 

a Ja otra NaOH al igual que en In pri111era torna. Las rnucstrus se diluyeron 25 veces y se 

tomó una alícuota de aproximadamente 3 mL de cada dilución. Empicando una celda de 

cuao.o se realizó un barrido de cada alícuota en el cspcctrofotómetro UV-YIS HP-8452A 

en el intervalo de 190 a 820 11111. Con los barridos obtenidos se dcteni1inaron las 

interferencias ocasionadas por la adición de cnzin1n catalasa e hidróxido de sodio. 

3.4 :\!ANEJO DE PAR,\i\JETl~OS F:XPERli\IENTALES 

!'ara realizar un diseño en Bloque Completo Azarizado se tomaron en cuenta los resultados 

obtenidos en los cxpcrirncntos preliminares de foto-Fcnton; las unidades experimentales se 

distribuyeron en dos bloques en función de la concentración de peróxido de hidrógeno y en 

trL"s tratamientos dependiendo de la conccntraci<)n de F,/'. como se 111ucstra en la tabla 14. 

1 ubl.i 14 D1~ciio en Bloque Completo Azarizudo. 
--··---.--------'¡F~-'-;..;..:;.;=~-:..:..:.=..:~T°"'R.:..;A"'T.:..;A;.,:;l\c..,11;,;;E;,;;N°"'T'"'o"'s:;..;;c. _______ _, 

lll.O<)llES i Fc'-~7.Ihxlff':'-1 1 Fc'·--I.07xIO'M 1 
---¡¡:¡¡:-~,.2 x ltl 'M 1 Exn. 1 1 Exo. 2 1 

11.0. ··· 7.S x ltl ~t L. Fxn . .¡ 1 Exo. 5 1 

Fe" e 1 .-IJ X 10·' l\'1 

Exo. 3 
Exn. 6 

1:1 agente oxidante c1nph.:ado en los expcrin1cntos fue peróxido de hidrógeno grado 

industrial al 50 '!li, (\\'/\\') y el catalizador Fe:!· se sun1inistró a partir de sulfato fcrros0 

heptahidratado granular grado reactivo de Bakcr. 
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Inicialmente se dclcnninó la concentración de color para las diferentes muestras de los 

experimentos basándose en la disminución de la absorbancia, además se realizaron 

mediciones de radiación solar para conocer la encrgla empicada en la remoción de color y 

degradación del colorante. Posteriormente, llevando a cabo el experimento con las 

concentraciones óptimas de catalizador y agente· oxidante se realizó una repetición para 

medir las disminuciones de COT y toxicidad. 

3.4.1 J\IEDICIONES DE CONCENTRACIÓN DE COLOR 

Al iniciar cada experimento, se tomó la primera muestra de 25 mL en el t =O. Se adicionó 

el Fe2+ al sistema y se homogenizó durante 10 minutos. Se adicionó el H 20 2 y se retiró la 

cubierta del sistema. La toma de muestras de 25 mL se realizó cada 5 minutos durante 60 

minutos, al cabo de 30 minutos de experimentación se adicionó nuevamente peróxido de 

hidrógeno. Para detener la reacción foto-Fenton y preservar las muestras se utilizó enzima 

cata lasa: con una concentración inicial de 1-1 20 2 = 5.2 x l 0·3 M se les adicionó l rnL de 

solución de catalasa con una concentración de 12 mglmL y para una concentración inicial 

de 11 20 2 = 7.8 x Iff-' M se les agregó 1 mL con una concentración de 20 mg/mL. Con ayuda 

de una 1nicropipcta se to1nó una alícuota de 1.25 mL de cada muestra~ las alicuotas se 

introdujeron en rnatraccs ,·olun1l!tricos de 25 1111.. y se uforaron con agua desionizada para 

obtener diluciones de 20 \'eces. Utilizando una celda de cuar/.o se realizaron las mediciones 

de absorbancia en el espectrofotómctro UV-VIS HP-S452A empicando i. = 430 nm con lo 

que después se dctcm1inó la concentración de cada 111ucstra con la curva de calibración del 

cspectrofotómctro UV-VIS 1 IP-S452A. 

Para el caso de la repetición del expcrin1cnto con las concentraciones óptin1as se utilizaron 

S litros de agua sintética con una concentración de 200 mg/L de colorante, el tiempo de 

cxpcrimcntación fue de 90 111inutos, la ton1a de muestras se efectuó cada 5 minutos durante 

los primeros 60 1ninutos y una n1ucstra final al cumplirse los 90 minutos. Se realizaron 

dosificaciones de 1-1202 en los tiempos O, 30 y 60 minutos. Para detcnninar la concentración 

de color de las muestras en el espcctrofotómetro UV-VIS HP-S452A se siguió el 

procedimiento descrito anteriom1cntc. además de realizarle barridos a las muestras en el 

espcctrol"otómetro UV-VIS HP-S452A en el intervalo de 190 a 820 nm. Adicionalmente, se 
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realizaron barridos sin diluir en las muestras de tiempos 30, 60 y 90 minutos empleando un 

blanco con solución de eatalasa. 

Para detcnninar· la presencia de especies intermediarias o subproductos de la degradación 

del colorante en el espcctrofotómetro UV-VJS HP-8452A en el intervalo de 190 a 820 nm 

se realizó un barrido a las muestras tomadas en Jos tiempos 30, 60 y 90 minutos. De forma 

inicial se de1cnninó el espectro de absorción para cada muestra empicando un blanco con 

agua dcsionizada. Posteriormente, se realizó Ja dctcnninación de los espectros de absorción 

para las mismas muestras pero empicando un blanco con agua dcsionizada y solución de 

calalasa. 

3.4.2 IRRADIACIÓN DE LOS EXPERIMENTOS 

Cuando se realizan ensayos de degradación fotocatalítica de diferentes sustancias, el 

parú1nctro mús con1ú111nentc utilizado para referir los resultados y la evolución del proceso 

cs el tiempo de residencia, que indica el tiempo de exposición a la luz de la mezcla que está 

pasando por el reactor [Blanco el al., 2001 ]. Para estudios en los que se utilizan lámparas 

en el proceso folocatalitico, el uso del tiempo de residencia es directmncntc proporcional a 

la energía incidente y el conocer la intensidad de la lámpara es suficiente para hacer 

comparaciones. Sin cn1bargo, en el caso especifico de fotocatúlisis solar. la degradación se 

lleva a cabo hajo diferentes condiciones en virtud de ca111bios 11101ncnt~íncos de energía 

inciden!.:. hora del dia. época del ailo, altitud, latitud, diferencias en geomctrias, etc. Por 

esta r~1zón. la con1paración de resultados utilizando el ticrnpo de residencia es inexacto y 

dchc preferirse el uso de la energía incidcnle que se calcula con base en las mediciones 

inst&111tüm.:as durante el cxpcrirncnto. 

I.a radiación global incidente sobre las paredes del colector se detcnninó utilizando un 

píran<i111c1ro (:0.·tarca: U-COR. Modelo: Ll-200 SA) en un intervalo de i. desde 280 a 2800 

11111. Sin .:mbargo. el proceso foto-Fcnton pem1itc el uso de /.desde 300 hasta 600 nm para 

el caso d.: .:n.:rgia solar, por este motivo se realizaron los ajustes pertinentes a las 

mcdicion<:s obtenidas con el pimnómctro. El primer paso fue ajustar las mediciones del 

piranómelro tomando como referencia el estándar AM 1.5 del espectro solar [Arancibia er 

al .. 2002]. el segundo paso fue delcnninar el factor con el cual se obtiene la radiación 

comprendida en el intervalo de i. de 300 hasta 600 nm y finahncntc se ajustaron las lecturas 
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del piranómctro. En la tabla 15 se presenta el ajuste del estándar AM 1.5 para detcnninar 

0.35 como el factor empicado en las mediciones del piranómctro. 

Tabla 15. Esttlndar AMl.5 ajustado para experimentos. 
Longitud de onda 

(nm) 

305.0-400.0 
305.0-500.0 
305.0-550.0 
305.0-600.0 
305.0-630.0 
305.0-710.0 
305.0-800.0 
305.0-905.0 

Fracción de irradiación estándar 
AM 1.5 normali7.ado 

0.0512 
0.1926 
0.2780 
0.3508 
0.3944 
0.4'117 
0.59JX 

305.0-9'13.5 0.7459 

Fracción de irradiación ajustada 
nara los cxocrimcntos 

0.0518 
0.1947 
0.28!0 

0.3545 "'0.35 
0.3986 
0.4969 
0.6002 
0.6922 
0.753<J 

305.0-1520.0 1 O.X<J7'i 
305.0-1985.0 1 o.•J5<>5 

i 0.9075 
--¡-----..,-0~.9~6~6~8-----t 

.'05.0-24'!4.0 t o.•JS77 

.'05.0-2'J4~ 0.'JS<J4 
~.0-404~ ____ L_ __________ l.1101ll! ___ .. 

h1cntc: hnp:,-. "\\'W .¡n .un"'\ .1.:d11.~11 ;un l .:'.h!ml 

r ------º~·~9.,..9.,..83.,.------1 
1.0000 

En todos los cxpcrin1cntos las tncdicioncs de radiación se efectuaron cada 5 tninutos 

duranh! todo el cxpcrirncnto y se colocó el piranómctro con una inclinación de 19ª con 

respecto a la horizontal. para evitar ajustes por el üngulo de inclinación del colector de 

canal parabólico. Con las lecturas ajustadas del piranótnctro se procedió a dctcnninar 1a 

cm.:rgía acumulada, utilizando la siguiente expresión [Goslich et al., 1997]: 

Q., = Q.,_, + iltG, ;~ 
(Et¡. 1 ). 

/':\./=l., -t.,_, 

Dnndc On es la encrgia acumulada. L\t es el diferencial de tiempo en segundos. Gn es la 

raJiación global ajustada 1ncdida en el piranún1ctro a cada n101ncnto del expcrin1cnto~ 1\ es 

d úrea del módulo. V el volumen total de agua en el sistema. 

J.4.J ;\lEDICIONES DE CARBONO ORG,\NICO TOTAL Y DEi\IANDA 

QUÍi\llCA DE OXÍGENO 

Para ddcrrninar la concentración de COT [American Public 1-lcalth Association, 1992] en 

las muestras se empicó un equipo analizador de COT Shimadzu 5000-A. Para evitar 

interl"crencias por adición de carbono orgánico al sistema por parte de la catalasa, se detuvo 
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la reacción foto-Fcnton adicionando hidróxido de sodio. Como se mencionó antcrionncnte 

el volumen de agua sintética empicada en el experimento óptimo fue de 8 litros. Las tomas 

de muestras se efectuaron en los tiempos O, 30, 60 y 90 minutos en frascos de color ámbar 

de 300 mL, previamente lavados con solución de ácido nítrico al 20 %. El volumen de cada 

muestra fue de 250 mL, se adicionó NaOH 6 N para obtener un pl-l de 11 para detener Ja 

reacción y posteriormente se adicionó ácido sulfúrico concentrado hasta obtener un pH < 2 

para preservación de las muestras hasta su dctcm1inación. Para corroborar que las muestras 

no presentaban degradación adicional al obtener un pH < 2, después de un mes se 

realizaron rnc<licioncs de absorbancia en blancos que fueron tonu1dos corno control, los 

cuales fueron tomados a punir del experimento anterior. 

Adicionalmente se detcnninó la demanda quimica de oxigeno [American Public Hcalth 

Association, 1992] en las muestras anteriores_ para conocer Ju oxidación de las sustancias 

presentes en el agua sintética. 

3.4.4 i\IEDICIONES DE TOXICIDAD 

Al igual que las detcm1inacioncs de COT, las mediciones de toxicidad se realizaron sólo en 

muestras del experimento óptimo. Las mediciones de toxicidad se realizaron empicando la 

prneba l\·lierotox [Microhics Corporation, 1992], que se basa en medir el efecto tóxico de 

una rnucstra sobre organismos bioluminisccntcs (l'hotohactcri11m phosphore11111 }. Las tomas 

de muestras se efectuaron en los tiempos O, 30. 60 y 90 minutos en frascos de color ámhar 

de 50 mL. primero se adicionó NaOH 6 N para elevar el pH a 11 y de esta fonna detener la 

reacción. después se ajustó el pi-! a un valor de 7 con ácido sulfúrico 0.1 N. Una vez que las 

nwcstras tenían un pH neutro se taparon los frascos cuidando de que no tuvieran aire 

atrapado en su interior. Para el anillisis de toxicidad se realizó prcvimncntc un ajuste 

osmótico de las 1nueslras. 

1 \', 
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IV. RESULTADOS Y DISCUSIÓN 

4.1 ESTUDIOS PRELIMINARES 

La comparación entre los procesos de fotocatálisis heterogénea y homogénea se realizó 

para dctcnninar el proceso más viable para la degradación del colorante naranja ácido 24. 

La Fig. 8 presenta la remoción de color que se obtuvo con los 2 procesos; en donde: Co es 

la concentración de color inicial y C es la concentración de color en 'el tiempo t • . Para el 

caso del experimento de fotocatálisis homogénea se logr<\ una remoción de color de 96 % 

en solo 1 O minutos. Sin embargo, con el proceso de fotocatitlisis heterogénea se obtuvo una 

remoción de color de 6 % en un tiempo de 360 minutos. 

l.00 ,----·---------+----------
0.90 

o.so 
0.70 

o 0.60 

g o.so 
0.40 

0.30 

o.::m 

0.10 

'1 

• 
l . _ _._. 

_.._ Fotocatallsis 
homogfulca 

-+- Fotocatállsis 
' heterogénea 

0.00 +--~-~-~-~~-~-~-~-~-~-~-~~~ 
O 30 60 90 lW 150 180 210 240 270 300 330 360 

Tiempo (min) 
Fig. S. J{cmoción dc color para fotocatálisis heterogénea y homogénea. 

:\demás de que el proceso de fotocat:\lisis heterogénea no obtuvo una remoción de color 

adecuada, presentó los incorwenientcs de adsorber el colorante sobre la superficie del 

dióxido de titanio. fenómeno denominado adsorción competitiva [Blanco y Malato, 1996]. 

y tiempos largos de exposición solar. Con estos resultados se decidió continuar Jos 

L'xpcrimcntos preliminares con el proceso <le fotocatálisis hornogénca. 

Para detcnninar Ja concentración de color se realizó una curva de calibración con base en 

la longitud de onda de mitxima absorbancia (i. = 430 nm) del colorante (Fig. 9 y 10). El 
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coeficiente de correlación se detem1inó por regresión lineal de la curva (Eq. 1} para 

asegurar que habia lineal id ad en el intervalo de trabajo. 

·e 

0.7 

0.6 

0.5 

] 0.4 
¡;¡ 
~ 0.3 

0.2 

0.1 

o 2 ,, 6 8 10 
Concrntración (mgll..) 

Fig. 9. Curva de calibración pura dctcnninacioncs de conccntraciún lk color en el 
cspcctrofotómctro UV-VJS JIP-S452A. 

0.7 

0.6 

0.5 

~ 0.4 

--------- --;:T\ 

! i \ ~ 0.3 
< 

0.2 

0.1 

~ºº 300 

/ : 
ji : \ 

/ : \ 
' '-...______ 

·lOO 500 600 
J..-0nt1itud de onda (nm) 

700 

Fig. 1 O. Longitud de onda de máxima absorbancia parJ el colormllL' nar~rnjn ácido 24. 

e= J 6.4967..i -- 0.00533 tEq. ll 

En donde: 

e. e Concentración de color de la muestra en mg/L. 

..1 -_ Ahsorbancia de la muestra. 

En los experimentos preliminares de foto-Femon, realizados con 200 mg/L ele l-1202 se 

obtuvieron los resultados que se.muestran en la tabla 16: 
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Tabla 16. Remoción de color en los experimentos nreliminarcs (200 mc/L 11:.0:»· 

Tiempo 
(min) 

o 
5 
10 

'Yi1 color remanente 
Exp. 1 

(10 m¡t/L FcS04•711,0) 

100 
<JJ.3 
92.8 

15 92.3 
20 91.2 
25 91. 1 
30 1 '!0.') 

'Yi1 color remanente 
Exp. 2 

(20 mg/L FcS04 •711,0) 

100 
96.3 
79.9 
62.X 
42.6 
23.(i 
12.4 
7.IJ 

%1 color rcmancmtc 
Exp. J 

(30 mg/L FcS04 •711,0) 

100 
SO.ü 
49.2 

. 15.5 
12.5 
12.1 
11.ü 
10.9 

t\I empicar una concentración de 10 111g/L de sulfato ferroso hcplahidrata<lo se obtuvo una 

remoción de color 111cnor al 1 O 1X1 a los JO 111inutos y de 11 'Yo al transcurrir los 60 minutos 

de prueba. A 1 clc\'ar la concentración a JO mg/L se logró una remoción de color de 85 % en 

15 minutos y cercana al 90 •y., al linalin1r el experimento (üO minutos). La concentración de 

.20 mg/L presentó una rcrnoción de color de 87 'X1 a los 30 minutos y de 92 'Yo al cabo de 60 

111inutos de cxpc1in1cntación. A pesar de que el cxpcrin1cnto con una concentración de 30 

mg/L mostró una velocidad de reacción inicial mayor que los otros dos experimentos, al 

cabo de JO minutos las concentraciones media y alta removieron el color con Ja misma 

eficiencia. Lo anterior se debió presumiblemente al agotamiento del peróxido de hidrógeno, 

razún por Ja cual después de 20 n1inutos de cxperin1cntación ya no se presentó remoción de 

color ~1dicional a una concentración alta~ \'cr Fig. l 1: 

1.00 ·~: 
0.90 \ \·-·-·-·-·-----------.. 

0.80 .. \."' 
0.70 " 

-.- 30 mg/L FeSO 
4 

--+- :m mg/L FeS0
4 

0.40 \ 
0.30 

• 

-a-10 mg/L Feso. 

g:::: \.\ 
0.20 "" ----... ~-A-~t-~"===============:::· 0.10 

o s 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 

Tiempo (mln) 
Fig. 11. Remoción de color en experimentos preliminares de foto-Fcnton. 
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TESIS CON 
FALLA DE nr~ rnk'N 

-------- -· :~·.::.:.:.:::1_J_J~_. 
4.2 INTERRUPCIÓN DEL PROCESO FOTOCATALÍTICO 

En algunas ocasiones. lns reacciones· involucradas en el tratan1icnto de un contaminante 

presente en agua son rápidas y por lo tanto, se complica la detem1inación de la cinética de 

degradación. En el caso del proceso foto-Fenton se rcpona la adición de catalasa e 

hidróxido de sodio a las muestras para detener la reacción, como se describe a 

continuación: 

Las alicuotas de concentración 1.55 mM de peróxido de hidrógeno que fueron probadas 

empicando una solución de 4 111g/n1L de catalasa presentaron los siguientes resultados: 

Tabla 17. Rcmocitln dc pcrúxiUo de hidróucno empicando ca1alasa. 

Volumen \'ulwm:n adicionado de \'olunicn de tiosulf::no de sodio 
de muestra soluciún dL' catalasa cmph:ado en la lllulacil)n 

(mL) (mi.> (mL> 

25 1 Blanco de <H~ll~I dc ... 10111z.ada o..+ 
25 0.5 CI.(> ¡ 
25 1.0 <U 
25 1.5 0.25 

Con estos resultados. si.: c..ktcnninó 4ur.: 4 mg de catalasa agotan en su totalidad el peróxido 

de hidrógeno en una solución 1.55 111:"\'l. lo que pcnnitc detener la n:acciún a voluntad. 

Para el caso del uso de hidróxido de sodio para la interrupción de la reacción. se obtuvieron 

Jos resultados que se presentan en la tabla 1 S: 

,......._ Tabla 1 S. H.1..-mllciún de paú.\1do de hidrógeno cmnh:ando NaOl l. 

Volumen 1 pll ohtemdo de~puCs de la l Volumen de tio~ulfi_Ho Je ~odio 
Je muestra adiciún de NaOl I cmplt:udu cn 

1
Ja) t11ulac10n 

(mi.) 1111 
~~--~~-+-~~~~~~~---~~-"-~~~~~~~~~~~~--! 

25 1 11 1 S.S 
25 1 I .:! f S.25 
25 ! 1-1 i S.-10 

l:n este caso el hidróxido de :-;odio dl.!'tii.:nc la n:acción por que precipitad Fe·~~ in1pidicndo 

el proceso foto~Fcnton. 

Por otro lado, con la adición de catalasa se observaron interferencias en las 111cdiciones de 

ahsorhancia en i .. < 380 11111. 111is111as que se muestran en la Fig. 12. Sin cn1bargo. los 

espectros de absorción correspondientes a r = O (colorante y cat:tlasa) no presentaron 
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diferencias en el espectro visible, motivo por el cual no se presentaron interferencias en las 

mediciones de concentración de color por la adición de catalasa. 

-ºº 300 400 500 
Loni¡ftud d<' onda 

o o o o. Colorante NA24 
)OCOE L=O 

···t=Smln 
-t= 15 mln 

---- L = 30 mln 

600 
(nrn) 

700 

Ti&-,~ 

800 

Fig. 12. Espcclros de absorción emplcamJo c::italasa para detener In reacción. 

Debido al aumento de pH originado por la adición de hidróxido de sodio se presentó una 

modificación al color de las muestras y por Jo tanto, modificaciones en Jos espectros de 

absorción. La longitud de onda de máxima absorbancia pasó de 430 nm a 470 nm como se 

muestra en la Fig. 13, afectando directamente las dctenninaciones de concentración de 

color. 

Por lo anterior, se empicó eatalasa para detener Ja reacción foto-Fcnlon para las 

Uch:nninacioncs de concentración de color 

1 ' 

"'ºº 300 400 500 600 700 soo 
Longlntd de onda (nm) 

Fig. 13. Espectros de ahsorcibn empicando hidnixido de sodio para detener la reacción. 
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4.3 RESULTADOS DEL DISEÑO EXPERIMENTAL 

En la tabla 19 se presentan las remociones de color obtenidas después de emplear las 

distintas combinaciones de Fe2
+ y H20 2 planteadas en el disciio experimental. 

Adicionalmente, en la tabla 20 se indican los resultados obtenidos de haber empicado 

solamente peróxido de hidrógeno para la remoción de color, lo que demuestra que el 

proceso se lleva a cabo por efecto de la reacción foto-Fenton y no por una oxidación del 

colorante por la adición de peróxido de hidrógeno. 

Tahla 19. Remoción de color haio diferentes concentraciones de Fe~· v 1120:?. 

Exp. 1 hp. 2 Exp. 3 
!Fc''J •• 7.lüx !O" 1\1 JFe''J ~ l.07x !O' ~1 JFe'·¡ ~ 1.43 ·' 10-' M 
!11,0,j ~ 5.2 x 1rr' 1\1 ¡11,0,j ~ 5.2 x !O' M Jll,u,¡ 0

- 5.2 x 10·1 M 
¡Colorante J -- -l.-lr1 x Hr' M. 1 Colorante J ~ -l.4<> x 1 O' ~1. J ( 'olor-tntc 1 - -l 46 x 1O-'1\1 

Eneq!Ía 1 Color Fner~ia 1 Col1~~ ,____ l'.n~r~~~. Color. 

~~~:l~~'.~~~-~~~-~I. ) ! (C/( ·o> _l:~.~un_~-~~~~~l~-~ ~·~:~~~-'. :_. -~· .. _l~,~-- Acl~T.l~L~l-~'.l~a -~~.l.~I ~! __ ( ( C/Co} 
!!.!! 1.00 tJ.tJ l.Clil fl.CI 1.00 
1 o.4 ¡ o.<JJ u. 7 cu,5 1 1.~ o.5'1 
25. 1 1 0.85 27.~ 0.29 27.5 0.57 
J<J.J 1 0.7<> .¡ l .h o. 15 41.J CU! 
52.7 1 o.r.r, ,5 .i 0.10 55.0 0.21 
(,5.7 1 0.5ll (1lJ.2 0.09 (>S.X Cl.l-1 
7h. 7 t 0.45 S2 ~· ! 0.07 

¡-- ___ ~~~L ___ :~-l--_ _llt~ _____ .J. __ l~_L . _ :~~,~----L~_, 
1 

l·.,p. 4 t l·.:...p. 5 1 l· .. ,p. h 

82.7 0.111 

, !Fe'¡ 7.11>,¡o':\l ll !Fe'·¡ 1.01.,10'~1 llT
0

i 1.-n.,10'~1 
' ¡11,0.¡ 7.s,1o'M ¡11,0.¡ 7.x.,111'~1 ¡11_.<>.J 7.Sxlt•'~I 

~--1-~~~l-~'..~~~.:L._ 4.4(1 .x lff-1 ~t.:.--i~ ll ·olornnt~l 4.46 ·' 1O
4 

\1. [C 't1lorallll'] -L4<1 .\. tcr
4 :-..t ! 

htLT!.!ia ~ i En~r1!Ía \ Cohir -~=!~=-· ! Color ¡ 
'. .. ·\~~~1~~1.u~-~i-~1~-~~~~_!-~( ·1,-,,, __ L~~l~:~11ad~~~~~~-~,~ t\l:llllll~~'.1~~:~~~1- 1c.icu1 J 

11.IJ 1 l .00 i O.O l .<HI 0.(J 1.00 t 

1~ 1 > OXI 1-!-! O"~ l...i.J i 0(1~ ... ·- 2-:-.s \ 0.7(1 1 2 1). 1) CJ.21 1 2X.lJ CU-1 
41.<1 i 0.58 1 -11.-l í 0.12 1 4J._; 0.11 1 
:':'.-l i 0.-12 1 --l').0 O.!O 1 57. 1> 0.10 l 
(1~.5 1 0.27 ! 57.:. 1 0.08 1 72.5 0.09 1 

º·º" S7' 1 0.09 1 S2.3 0.15 (1-!.J 

122.<1 0.09 81. l 

L 1<12.1 0.08 ' llh.I ---- _ __J_ 

t:-.111d1n.., de fi.11oca1:ihsis para el 11atam1l·ntn de ugua rl·sidual dt• la 111Jus1ria h':Xtd .ll 
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Tabla 20. Remoción dc color emnlcando 1 b01 . 

111,0,J = 7.8 x 10" M 
!Colorante]= 4.46 x 10 4 M. 

Energía 
Acumulada (kJ/L) 

o.o 
12.9 
24.4 
38.2 
5J.9 
~4.0 

120.0 
145.4 

Color 
(C/Co) 

LO 
0.97 
0.97 
0.97 
0.96 
O.% 
0.94 
O.'J3 

.. 
:?S 50 75 100 1:?5 150 175 

Energrn Acumulada (kJfL) 
Fig. 14. Remocicln de color hajo diferentes conccntmcioncs de Fe~· y 11~01 • 

En la Fig. 14 se puede uprcciar qu.: el experimento en el cual sol¡imcntc se utilizó H20 2 

presentó 4. 5 y 7 % de remoción de color empicando 50. 100 y 150 kJ/L de energía 

acumulada~ rcspcctivmncntc. Entre los motivos por los cuales no se presentó una rcrnoción 

de color mayor. se pueden enunciar dos: 1) no fue aprovechada de fornrn significativa Ja 

radiación con i. < 360 nm para la producción ele 110· por fotólisis del 11 20 2 [Doménech et 

al .• ~001 I y 2) era necesario dosificar una concentración mayor de peróxido de hidrógeno 

para nhtcncr mejores resultados. similar al proceso aclllal de remoción de color en planta 

por oxidación. El cxpcrin1cnto J _presentó una remoción de color constante hasta llegar a 75 

•:·;, con 100 kJ/L, postcrionncntc sólo se incremento a 85 % empicando 150 kJ/L; con esto 

se observó 4uc adicionando Fczt al sistcrna, la rcn1oción de color se incrc111cntaba 15 veces, 

por lo tanto. el proceso foto-Fcnton era más eficiente para aprovechar la energía solar. En el 
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caso del experimento 2. con 40 kJ/L de energía se logró una remoción de color de 70 % y 

para 83 kJ/L se obtuvo una remoción de 90 %. Para el experimento 4 se obtuvo una 

remoción de color de forma constante hasta 85 % con 80 kJ/L de energía acumulada. 

posterior a esto, duplicando la energía acumulada sólo se presentó una disminución 

adicional en la concentración de color de 7 %. Los resultados obtenidos en los 

expl!rimcnlos restantes fueron muy similares. los experimentos 3 y 5 presentaron una 

remoción de color de 70 % con 25 kJ/L y el experimento 6 de 60 % con la misma cantidad 

de energía. PostcrioITTlcntc Jos tres cxpcrirncntos obtuvieron una remoción de 90 o/o 

empicando 50 k.l/L y finalmente con 100 kJ/L se presentó una remoción de 94, 93 y 91 % 

para los experimentos 3, 5 y 6, rcspectivamcnlc. Con estos resultados se puede apreciar que 

los experimentos 3. 5 y 6 fueron los nH!jorcs para rcrnovcr el color presente en el agua 

sintética. mlcrnús de que no se observaron diferencias significativas entre ellos empicando 

111ús dc 50 k.l/L de energía. Sin crnhargo. por ser el peróxido de hidrógeno el reactivo que se 

consume en la reacción foto-Fcnton resultó mús con\'cnicntc continuar los estudios con el 

experimento 3 desde el punto de vista cconórnico. 

Una vez que se consideró cJ cxpcrirnento J con10 el óptin10, se procedió a Uctcm1inar Ja 

constante de velocidad de la reacción (k) lomando en consideración una cinética de primer 

nrden. 

1.00 

0.90 

0.80 

0.70 

0.60 

G 0.50 
iJ 

0..10 

0.30 

0.20 

0.10 j 
0.00 • 

o 25 so 75 100 125 150 175 

Energía Acumul:ida (kJ/L) 
1'1µ. 15. Remoción de color para el experimento óptimo. [Fe'·) = 1.43 x I<r'M. 111,0,] = 5.2x 10.Jl".I. 
1 < ·t,loranh: J = 4.46 x 10-1M. La figura insertada mucstm. la relación ln(C/Co) ,~,· Energía acumulada. 
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La figura insertada en la Fig. 15 presenta la reacción de primer orden para la remoción de 

color por el proceso foto-Fcnton y puede ser expresada de la si¡,'llicnlc fom1a: 

En donde: 

In.!;___ = -kE 
Co 

k = 3.66xl0"2 U kJ (Eq.2) 

C = Concentración de color, correspondiente a la energía acumulada E. 

Co =Concentración inicial, correspondiente a E= O. 

k = Constante cinética. 

E= Energía acumulada. 

En la tabla 21 se muestran los rcsullados de la remoción de color para di fcrcntcs valores de 

energía acumulada utilizando la reacción de primer orden. El coeficiente de correlación 

obtenido por regresión lineal entre ambos casos ti1e de 0.993 lo que nos indicó que la 

remoción de color con la cinética de primer orden se apega a la dctcnninación real. 

Tabla 21. Rcmocilm de: color util11ando lu cim:tica de nrimcr orden. 

Energía Acumulada 
(kJ/I.) 

o 
13.X 
27.X 
-11.h 
55.-l 
69.:! 

(l~xpcnmcntal) 

J.(lll 

11. I' 
0.111 
O.Ol) 

1 

C/C'o 
(Calculada) 

1.llO 

o.r.o 
0.36 
0.2.'.! 
0.1 J 
O.O~ 

X:2.7 O.O~ 0.05 
123.J O,llJ IJ.lll -------4 

i-----,-(,-3-.~-----_-_~¡" -_-_-_-_-_-,-)~~ - ···--'~·----(!.!2.!!.____J 

Posterionncnh:. se n:ali/ó la n:pctición del c\pcnmcnto úptimo y SL' dL'tcnninó la 

disminución de C(rr y DQO con hast.· en la L'IK'rgia acumul¡1Ja. \Case.: la tahla 2:!. 

Tahl~1 22. Dísminuc1ún d1..· ce> r ¿I><JO I~! 1.:l 1..·.,ncnmcnto óntm10. 

Energía < "OT 1 CC l'I i 1 lQO 1 11(.>0 
acumulada (k.1/L) (rng/I ) ¡(·.e ºo) ¡ (mg,"1.) ~ (0( "<>) 

o 60 j 1.110 : .11 () r- 1.00 
55.1 .¡4 1 0.7-l 10'1 1 0.35 
105 A 9 1 0.1 6 .¡ 1 1 0.13 
1-18.9 s ! 0.1-l -10 1 0.13 
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Fig. 16. Dt!gntdación del colorante nanmja ácido 24. disminución de toxicitfad y remoción de color. 

1 Fe"]= 1.43 X 1 () 'M, 111,0,1=5.2 X IO"M. fColoranlc] = 4.46' 1 o·'/\I. L;i figura inscnada 
muestra Jos camhios en Jos cspl'Ctro:-. de ubsorción. 

Con base en la tabla 22 y en la Fig. 16 se puede ohserYar que al inicio del experimento la 

medición de COT era de 60 mg/L y se tenían 31 O mg/L de DQO. Para 55 kJ/L de energía 

acumulada se dctenninó que el COT era de 44 mg/L. cquiYalcnte a una mineralización de 

26 %, y la reducción de la DQO fue de 65 'Yo al registrarse una medición de 109 mg!L: 

adcrnús para la n1isma cantidad de cncrgia se presentó una reducción de 90 (~1l1 en la 

concentración de color. J>osterion11entc .. con 105 ld/L de energía acun1ulada se logró 

ohtener una mineralización del colorante de 84 % al dctenninarse 9 mg/L de COT: para 

esta rnistna energía se dctenninuron 41 tng/L Uc DQO lo que correspondió a una 

disminución de 87 %1 en este panín1ctro. Finahncntc. el cxpcrintcnto presentó 8 n1g./L de 

COT. es decir. la mineralización del colorante fue de 86 % para 149 kJ/L de energía 

acu1nulada~ en la DQO no se presentó distninución adicional. Se puede ohscrvar que el 

porcentaje de disminución en la DQO es mayor que el COT para 55 kJ/L, lo que indica una 

oxidación rúpida sin mineralización de la molécula. Al final del experimento las 

disminuciones de COT y DQO son similares para 105 y 149 kJ/L de energía acumulada. 

La ligura insenada en la Fig. 16 muestra los camhios en los espectros de ahsorción durante 

cl experimento. Se observó la disminución en la absorbaneia para el pico máximo (i. = 430 
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TESIS CON 
FALLA JE OHIGEN 

11111) y no se apreció la formación de especies intcm1cdiarias que absorban en el UV o 

visible durante el proceso fotocatalitico. 

En la Fig. 1 7 se comparan los barridos de absorción para los tiempos t = 30, 60 y 90 

minutos del cxperimemo óptimo contra el espectro de absorción inicial (/ = O) en el 

intervalo de 190 a 820 nm. Se apreció una disminución en la absorbancia del agua sintética 

que fue irradiada con 55 kJ/L. El cambio observado entre los espectro~ de absorción de 55 

y 105 kJ/L indicó la presencia de especies intenuediarias absorbedoras en el intervalo de 

220 a 330 nm, productos de la degradación del colorante. 

_g 

0.5 

0.4 

§ 0.3 
-e 
~ 0.2 
< 

0.1 

-ºº 300 

----t=Omin 
- - - - t=30mm, 55 k.J/L 
- - - - - t=60min, t05k.JIL 
- ··-·· - t=90min, 149k.JIL 

400 500 600 700 800 
Longitud de onda (mu) 

Fig. 17. Espectros de othsorción para l!I experimento óptimo después de obtener una remoción de 
color mayor a 90 l}ó. El blanco empicado fue _agua dcsioni7..ada. 

Para corroborar lo descrito antcrion11cntc se presenta el espectro de absorción para / = 30 

minutos de la Fig. IS, el cual utilizó un blanco con agua clesionizada y solución de catalasa 

para eliminar las interferencias ocasionadas en el espectro UV por la adición de catalasa; 

cnrno se puede apreciar se presente.\ una curva con un pico en 240 11111 con lo que se 

conlirmó la presencia de especies intermediarias. El cambio en el espectro de absorbancia 

empicando 105 k.l/L de energia en comparación con 55 kJ/L indicó la degradación de los 

subproductos generados hasta en un 79 %, tomando como referencia los resultados de COT 

d<.: la tabla 22. 

Con estos resultados se determinó que empicando (Fe"] = 1.43 x 10-' M, [H 20 0] = 5.2 x 

f(f' :-,¡ y 105 k.liL de energía acumulada se puede obtener una reducción de COT de 84 % 

para (Colorante]= 4.46 x 10..i M. 
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----t=Omin 
- - - - t= 30man.;5k.J/L 
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Fig. J 8. Espectros de absorción para el experimento óptimo empicando un blanco con agua 
dcsioni;r.ada y solucic.)n Je cawlasa, después <le obtener una remoción <le color mayor a 90 1~-': •• 

Tabla 23. Degradación de distintos colorantes por fotocoitúlisi~. 

Coloran h.! Co ·ripn de lúmparn ('atali/ad11r Agcntc fL'lcnciún ohtL·n1da ! 
1 1 

Tiempo de ' Degradación 1 
~ utilii' .. ada i o.xidanlL' (mrnuto ... ) (º,,. COT) ;, 

,_N_:i_r:_11-1j-a---o------·..-,. -L. llalúgcnn ·h./·--r 11~0~ j l r--,-_--¡ 
1 4' 10' ·'-1 . j lt o ' ' 1 :icridina 500 \V ~ ' 1 O \1 0.07 :\1 ¡ -· , 

Vliolc~a J' 2,10'11.1¡ I J..511alló\gV•cno 'Fle'",\1 !, JJ,70\,1 1 ~o 1 401 ! 
~ª~'7~:~1r~11~1~3_l_-t--------,;---,...~(~)(--,--+---'-· ~C_l_._-r-_C_l.C_l_. _ __,,__ ___ _,,------j 

Naranja 11:-

~arnnJa 11
1 

Nanmp (i
1 

'1 . . ! {11_10 < un,µu 

I~ L. i\1crcurio ! 1 ! 
Ti(). () ' 1 X 10 .¡ i\1 t Ph11lips JIPLN- : t ~.:'O r <)() ,, 

é 12.5\V Jg,J j··WOmL/111111¡ ! 

1 L. lJV T1<J. l JI_,()_, 1 
9.'J .\ 10 ~ i\1 il Fluorcsi.:cntc 18 . w 4¡!-l ¡ (1.()2 :\1 i 

L. !IV 
lJ.9 :-.. 10 ~ i\1 j Fluon:sccntc 18 

w 

·' )O' :\1 i 1 . i\h.·rcurio 500 
\ \\' 

T1CL 
j 

11,0, 
4¡!/I. 0.1 :\1 

Ti<l, ! 1 1.!'I 

7() 

.~hO 
¡ 

(,() 

i 
-'-'º ! <)() 

T1CJ . ' ! :'-10 90 
1 l.! 1 1 

')O' M 11 . i\kn .. 'llrlO ,5()() 

\V 1 
¡ 1 . \h..-rcuno 500 f 

l~ I .nt1.1/_'_"~"-'-r------·-------''--'-"'--' 
! ~cµn~ Ji(). 

:'110 S:' 
1 

1 \. 10"' ~1 
\\' ' l.!,) 

)j()' ¡ 1 . Mercurio 500 

! .IL'alo ; 
·-------+------~------+--~~--------+----------~ 

J Nara111a ( i
1 1 I' IO'M 

r'.:aran.~~ ¡ 
~h,.'JdO I 

1
1\manllo ¡ 
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1 ¡ 

'10' :\1 

'Jo' M 
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1
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1 V. Resultados 

Corno se tncncionó anteriom1cntc, algunos resultados reportados por otros investigadores 

no pueden ser comparados directamente por rcfcñr los mismos a tiempos de retención, 

además de empicar lámparas para la irradiación. Sin embargo, se presentan estos resultados 

en la tabla 23 para realizar algunas observaciones sobre su posible aplicabilidad para el 

tratamiento de agua residual con color. Para el estudio realizado sobre el colorante naranja 

acñdina se tiene una concentración molar de colorante similar a la empicada en este 

trabajo. pero se necesitó una cantidad 14 veces mayor de H20 2 y solamente se alcanzó una 

degradación de 25 %, también es importante señalar que el reactor batch empicado 

presentaba un volumen de 60 mL por lo que un tiempo de irradiación de 100 minutos 

resulta excesivo desde el punto ele vista de la eficiencia energética. Para el caso del 

colorante naranja 11 que empicó una lámpara de Mercurio Phillips HPLN-125W se adicionó 

0 2 a razón de 400 nlUmin para obtener una degradación de 90 <Yo, lo que conlleva a una 

adición de 100 L de 0 2 para el tiempo reportado de 250 min (no se indicó el volumen de 

agua en el reactor batch). Para la degradación de los colorantes naranja 11 y naranja G que 

empican una lámpara UV Fluorescente de 1 S \V se obtuvieron reducciones de 60 y 70 % 

del COT, sin embargo, los tiempos de retención fueron de 6 horas para un volumen de 

reactor de 0.2 L lo que es indicativo de una baja eficiencia energética. Los resultados 

ohtcnidos con una lámpara de Mercurio de 500 W mostraron la degradación ele 6 colorantes 

'"º empicando fotocatálisis heterogénea con reducciones de 85 a 95 <v,, del COT. pero 

ramhién presentaron una baja eficiencia energética por cn1plear tiempos de irradiación de 

100 a 430 minutos para el tratamiento ele un volumen de 25 mL. Considerando lo expuesto 

antcrionncntc~ un prohlcma que se presenta gencraln1cntc para el tratan1iento de aguas 

residuales empicando fotocatálisis con luz artificial es el alto costo proveniente del 

co11sun10 de energía eléctrica. lo que hucc problemático el uso de este tipo de tecnologías a 

gran escala. 

l'nr otro lado. la utilización de la luz solar como fuente de energía para el proceso foto­

l'~nton minimiza los costos provenientes de la cncrgia eléctrica por no emplear lámparas, 

utili;rn un 35 % ele la radiación proveniente del sol y puede ser empicada tanto en días 

soleados como nublados debido a la utilización de la radiación global. Más adelante se 

detalla la extrapolación de los resultados obtenidos del proceso foto-Fcnton para el 
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tratamiento del colorante naranja ácido 24 disuelto en agua. con Ja finalidad de presentar la 

posible aplicabilidad al tratamiento de un volumen a mayor escala. 

Un beneficio adicional de aplicar el proceso foto-Fenton para el tratamiento del colorante 

nnranja ácido 24 en con1paración con algunos tn1tamicntos biológicos convencionales es la 

oxidación de Jos compuestos orgánicos presentes en el agua, esto debido principalmente al 

problema que se presenta en los procesos biológicos al empicar cierto tipo de bacterias, que 

b<\io condiciones anaerobias reducen los colorantes azo por medio de enzimas azo rcductasa 

produciendo aminas aron1füicas incoloras que pueden ser tóxicas para animales [Balcioglu 

eral .• 2000; Wang, 2000]. Las detcnninaciones que se realizaron a las muestras para medir 

el efecto tóxico que se tcniun sobre los organismos Phntohartl'rium p'1osphore11111 de la 

prueba Microtox se presentan en la tabla 2-1: 

Tabla 2-L Disminuciún <lL' tox1L'1<lad. 

1 E111:rgia ro.\.JCldad'-· 
acumulada (kJ/I.) (l 'TI 

o 37. 1 "' 
SS.J 3.2 
105.4 1 .4 

En fon11a gnifica se presentan los n.:sultados de toxicidad t:n la Fig. 16. Se observó que 

empicando 55 kJ/L de energía acun1ulada se nhtuvo una dis111inución de la toxicidad inicial 

de 37.1 :t 3.2 UT. es decir. la toxicidad del agua sintCtica pasó de altamente tóxica a tóxica 

con hase en la clasificación de toxicidad di.: la tabla 25. Postcrionncntc. se presentó una 

toxicidad moderada con J 05 k.l/L al obtener J.-1 UT. Considerando Ja tabla 25. Ja toxicidad 

del agua sintética al inicio del experimento excede en 33.1 UT al \'alar n1inin10 para 

cnnsidcrar al agua como altmncntc tóxica. Entre las razones por las cuaks el ugua sintética 

pn .. ·s1..•11tó una lll.\:icidad clc\'ada se pucllL'll tener: a) productos qui1nicos que 110 rcuccionaron 

para ll1r111ar el colorante como la xilidina y h) la planta que produce el colorante es una 

fúhrica rudin1cntaria y no se tiene un control sobre el proceso de fohricación del colorante. 

IJc esta forma. Jos resultados obtenidos empicando J 05 kJ/L de energía se presentan como 

una opción viabk de aplicar el proceso foto-Fcnton para reducir Ja toxicidad que presenta el 

agua sintética. ·----;] r.1-1 C 1 fl ('l{Yi\i 1 l!iL) .1) '·'" -11. 
1 

FALLA DE u?,tUEN 
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Tabla 25. Clasificación de la toxicidad basada en UT. 

Toxicidad (llT) Unidad de clasificación 

>4 Altamente tóxico 
2 - 4 Tóxico 

1.33 - 1.99 Moderadamente tllxico 
< 1.33 Ligeramente tóxico 

FUENTE: CETESn, 1990. 

4...1 EXTRAPOLACIÓN DE l~"SUl,'fADOS 

Se realizó una extrapolación de los resuliados obtenidos en la degradación del colonmte 

naranja ácido 24 con la finalidad de escalar las dimensiones del fotorreactor y de esta forma 

presentar una altemativa distinta para el tratamiento de las aguas residuales coloridas. Los 

rcsuliados obtenidos hasta el momento no se pueden considerar definitivos pero 

proporcionan una señal de la efectividad del proceso foto-Fenton en este caso en particular. 

Para el cscala1nicnto del fotorn:actor se tornaron en consideración las din1cnsioncs del 

fotorn:actor (prototipo a escala banco), el gasto. la radiación global, la energía acumulada 

necesaria para la degradación del colorante y finalmente los costos por químicos y energía 

eléctrica. Cabe mencionar que los costos simplemente reOcjan el uso de energía eléctrica 

para el bombeo del agua a través del fotorreactor, no incluyen la adquisición de equipo, 

mantenimiento y operación. 

Tomando en consideración las dimensiones del fotorreaetor se tiene una superficie total de 

11.8 111' y cada colector de canal parabólico compuesto tiene un área de 0.1 m 2 y una 

lnngi1ud de 96 cm. La cantidad de radiación que llega a cada CPC está dada por la 

L'\Pl"L'Sión; 

11 = 0.035 G1 (Eq.3) 

!:11 dnndc: 

!, Radiación que incide en el CPC en el intervalo de 300 a CiOO nm en el instante i (W/m 2
). 

(;,·.Radiación global medida con el piranómetro en el instante i (W/m 2
). 

llas:indose en los resultados para la degradación del colorante se tiene una energía 

aeumulada de 1 05 kJ/L para obtener una mincrnlizadón de 84 %, una disminución en la 
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toxicidad de 37.1 a 1.4 UT y una remoción de color de 95 %. Tomando esta energía como 

la mínima para el escalamiento del fotorreactor se tiene la siguiente relación: 

En donde: 

50440~ 
L = -----¡11L, l=_LG, (Eq. 4) 

11 

L =Longitud necesaria de CPC's para captar 105 kJ/L de energía acumulada (m) 

i =Radiación global media (W/m2). 

G, =Radiación global medida con el piranói11ct~ en .el instante i (W/m2
). 

11 = Número total de mediciones de radiación global. 

Una vez conocida la longitud necesaria de CPC's y considerando que el prototipo a escala 

banco tiene 7.68 m de CPC's se dctenninó el número de prototipos a empicar con la 

ecuación 5: 

En donde: 

6568~ 
P=~ 

I 
(Eq. 5) 

/'~Número de prototipos (el valor debe redondearse al número inmedimo superior). 

··Radiación global media (\V/m2¡. 

l lasta este punto se tiene el número de prototipos colocados en serie para el escalamiento 

del fotorreactor con base en la energía acumulada. El tiempo de tratamiento para un litro de 

agua residual empicando un caudal de un litro por minuto (Q = 1 Uminl será: 

T=4.54P+I (Eq. 6) 

En donde: 

T Tiempo de tratamiento para un litro de agua (minutos). 

!' ~ Número de prototipos colocados en serie. 

!-~ ci~E.~TfT-;::¡-·. : .. ' 
FALLA D2 \J.L~¡c¡~;N 
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Teniendo como referencia el tiempo para tratar un litro de agua residual se detenninó el 

tiempo real de trabajo por día para los prototipos colocados en serie con la siguiente 

expresión: 

(Eq. 7) 

En donde: 

T,, = Tiempo real de trabajo para los prototipos en serie (minutos). 

h =Tiempo de trabajo por día, en función de las condiciones del lugar (minutos). 

T =Tiempo de tratamiento para un litro de agua (minutos). 

De la expresión anterior se obtiene: 

(Eq. S) 

De donde: 

V= Volumen tratado por los prototipos en serie (Litros). 

Q =Caudal = 1 L/min 

T,, = Tiempo real de trabajo para los prototipos en serie (minutos). 

Tomando en consideración las expresiones anteriores y sólo los datos de h = 360 minutos e 

/ ~ SOO \V lmº se realizó un escalamiento empicando el prototipo a escala banco. los 

n.:sultados obtenidos se presentan a continuación: 

/, ·~ 63.05 m de CPC's. 

/' -~ S.21 "'9 prototipos, equivalente a 7.2 111° de superficie de colección. 

r -~ 41. 86 minutos. 

T,, = 31S.14 minutos. 

¡ · = 3 1 S. 14 Litros. 

Simplemente con tener la radiación global media y un tiempo de trabajo de 360 minutos se 

dctcnninó un "''lumen de 31 S L de agua residual a tratar por un sistema de 9 prototipos 

conectados en serie. Ahora bien, si se desea tratar un volumen mayor de agua residual 

sin1pler11entc es necesario dctcnninnr la proporción con relación a V y realizar un arreglo en 
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paralelo. Debido a las pequeñas pérdidas de carga que se producen por la fricción del agua 

en el sistema, una bomba centrifuga de Y.. HP proporciona la presión necesaria para 16 

sistemas conectados en paralelo, equivalentes n 115.2 m 2 de supcrlicie de colección, 

tomando en cuenta el volumen dctcnninado anteriormente, esto representaría un volumen a 

tratar de 5.09 m 3/día. 

Con el objeto de realizar una comparación entre diversos sistemas de tratamiento de 

colorantes mediante TAO's se ha definido un valor conocido como EEO (Energía eléctrica 

por orden, kWh/m3
), el cual se basa en el consumo energético (kWh) necesario para tratar 

un volumen lijo de colorante (m3
) y reducir el COT o la concentración inicial del colorante 

en un orden de magnitud [Mansilla et al .. 200 I ]. Para la decoloración de un efluente textil 

simulado, fueron preparadas diluciones de 20 veces el efluente y tratadas durante una hora 

con los sistemas 0.1, 0 3/H 20, y UVlll,O,, obteniéndose valores para las diluciones de 

0.217. 0.721 y 4.848 k\Vhliff'. respccti\'amente [Balcioglu y Arslan. l999b). Para la 

decoloración de un agua sintética con una concentración de 50 mglL de colorante azul 

reactivo 19, se realizaron dos estudios de fotocatñlisis en suspensión con 500 mg/L de TiO, 

y 800 mg/L de ZnO, dctcnninúndosc la EEO de 22 kV.'h/111 3 y 8 k\Vhlm'. respectivamente. 

Para catalizadores inmovilizados se obtuvieron valores de EEO de 55 k\Vh/m.l y 60 

k\Vh/m3 para TiO, y ZnO, respectivamente [Lizama et al .. 2002]. En est<! trabajo la EEO = 

O por la utilización de energía solar para la irradiación de los cxpcrimcntos. Tomando en 

cucnta lo anterior, el consumo de energía eléctrica seria de O.ó(i k\\'htm3 y el costo de 

S0.40/m'. sólo por el uso de una bomha centrifuga de·\', HP para trntar 5.09 m-'/día. como 

:;e 111ucstra en la tabla 2<1: 

Tabla 26. Dctcm1inación del costo/111
1 

l · otbl1mo Je 

l.'llCr!!ia 
ch.:·~tm.:a 

tk\\') 

0.56 

T1cmpl, 
Jc trabajo 
(lloras) 

c·onsumo de 
cncrgia eléctrica 
por dia (k\Vh) 

3.J(i 

Jor cncrl!ia dCctnca para una hlHllha de!-'" 1 IP. 

Agun t Consumo de 1 
residual 1 cncrgia c!C~trll.·a 1 Pn.:cio 
tratada t por m'_ \ $ k\Vh 

(m'idia) l tk\Vl11m') ¡ 

5.09 ! ()_(,(, ! tl.(il 

Costo 
S!m' 

0.-10 

Co!oito cll- cncrgi:1 cléctrk:.i por 111·' 0.40 
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Para la detem1inaeión de los costos por la adición de H20 2 y Fe2
' se presenta la tabla 27: 

Tnbla 27. Determinación del eosto/ml nor nroductos químicos. 

Producto químico 

11,0, grado industrial al 
50 'Yo (w/w) 

FcS0,•711 20 grado 
industrinl, 20 'Yo Fe!· 

Dositicución 

0.666 L/m1 

0.040 kgim' 

* J:l iE:"TI:: http://\\'\\'\\ .COSlllOS.l.'tllll.nlX 

Precio• 
Unidad 

$ 

4.29 L 

3.55 kg 

Costo totul de <1uí1nicos 

Costo 
Slm' 

:!.S6 

0.14 

3.00 

Finalmente. se tendría un costo/n1J de SJ.40 para energía eléctrica y aditivos quí111icos para 

el tratamiento de un agua residual con características siinilarcs al agua sintética empicada 

en este estudio. 
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V. Col1clusioncs y RcconlCndacionl!s 

v. CONCLUSIONES\' H.ECOMENDACIONES 

5.1 CONCLUSIONES 

La hipótesis planteada se acepta paru el caso de empicar el proceso de fotocattilisis 

hornogénca (foto-Fcnton) para degradar y 1nincralizar al colorante naranja dci<lo 24, no 

siendo asi para el proceso de fotoeatálisis heterogénea utilizando dióxido de titanio. Los 

objetivos y las 111ctas propuestas fueron alcanzados y se presentan a continuación las 

conclusiones obtenidas: 

1. El proceso de fotocatálisis heterogénea utilizando Ti02 como catalizador no resultó 

adecuado para la dccolorución del agua sintética e1npleada en este trabajo, se considera que 

esto se debió a la adsorción del colorante en la superficie del ditJxido de titanio. 

2. Los expcrirnentos de fOto-Fcntnn realizados en este trabajo que cn1p1caban 

conccntrucioncs de 20, 30 y -10 mg/L de sulfotn tCrrosn hcptahidratado presentaron 

rc1nocioncs de color superiores al 85 '%, con c.xccpcic'm del experimento prcli1ninar que 

empleaba 1 O mg/L de sulfato ferroso hcptahidratado, pues sólo ohlun> una remoción de 

color de 11 %1 después de una hora de c.xperi111entación. A partir de los expcri111cntos 

realizados se dete1111inó que los 1ncjores resultados se ohtuvicron a concentraciones de 

[Fe''] = 1.43 x 1 o-' M y [11 202] = 5.2 y 7.8 x 10"3 M, al obtener una d"colnración de 90 % 

empicando 50 kJ/L de cnergiu acu1nulada. En e] experirnentn en "-'I cual se utilizaba 

únicarncntc pcn',xido de hidrógeno la rernoción de color fue súlo de 7 11:0. con lo cual se 

demuestra que la decoloración del agua sintética se llevó a cabo por d proceso fOto-Fcnton 

y no por una oxidaciún por la adición de pcn.í.xido de hidrógeno. 

_,_ Se dctcnninó la concentración 5.2 X 1 o-J rvt de peró.xido de hidrógeno conlü la 

úpt11na considerando que este compuesto quí111ico se consume durante la reacción fnto­

Fcnton. incrcn1entando ICls costos del tratmnicnto. La conccntnu.:ión óptinu1 de Fe:!· 

dc1c1111inada para la dcgradaci<°>n del colorante naranja ácido 24 lite 1.43 x 10·4 /vi, debiendo 

adkionar H,O, en una concentración 5.2 x 1 cr-' J'vl al inicio y mirad dd tralmnicnto. con lo 

que se obtuvo una constante de velocidad para In decoloración de k = 3.66 .x 10·2 UkJ en 

una reacción de pri111cr orden. El coclicicntc de corrclaciñn obtenido por regresión lincnl 

entre la remoción de color experimental y calculada fue de 0.993. lo que indicó que la 

dctenninación de color con la cinéticn de pri111cr orden se npcga a la detcnninación real. 
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4. E111plcando las concentraciones óptirnas de Fe:?..- y H202 se logró una rcn1oción de 

color de 95 'Yo, una dis1ninución de 87 °/i, en la DQO y una reducciún en el COT de 84 'Yt1 

c111plcando una energía acurnulada de 105 kJ/L~ lo que equivale u S 111inutos de exposición a 

Ja radiación solar por litro, considerando una intensidad promedio de 800 \V/m2
• Los 

resullados experimentales indicaron que Ja dccolornción es más rúpida que Ja degradación 

del colornntc, pues las mediciones de COT indicaron una lenta mineralización de,;los 

compuestos que contenían carbono orgfü1ico, especialmente al inicio del cxperin1~nto, lo 

que significa que Ja mayoría de los subproductos de degradación que contcnian carbono 

orgánico se o.xidaron hacia el finul del expcrirnento; por el contrario, parte de la rnolécula 

que contiene ñto1nos con10 N se oxidaron al inicio del proceso. Las especies intcnncdiarias 

se detcnninaron en el intervalo de longitud de onda entre 220 y 330 nm. 

5. Aunado a la degradación del colorante, el experimento óptimo presentó una 

disn1inución en el efecto tóxico del agua sintética sobre los organismos Photobacterium 

phosp/10re11111 de la prueba Microtox al pasar de 37.1 a 3.2 UT empicando 55 kJ/L de 

energía acumulada, postcrionncntc se obtuvo la rnayor reducción de toxicidad al tener una 

medición de 1.4 UT empicando 105 kJ/L de energía acumulada. 

6. Se realizó una extrapolación de Jos n:sultados para dctcnninar el escalamiento del 

li1tnrrcactor hasta una superficie de colección de 1 15.2 1112 empicando colectores de canal 

parahl1lico cn111pucsto de alurninio y un factor de concentración de tres soles, capaz de 

tratar 5.09 111 3/dia de agua residual con características sirnilarcs al agua sintética empicada 

en este trahajn. oht<.!niéndosc un costo di.! S3.40/m' para enl.!rgia eléctrica y aditivos 

químicos. El proceso fotn-Fcntnn empicando radiación solar para c1 tratan1icnto de 

colorantes resulta rnüs cconó1nico que otras Tecnologías Avanzadas de Oxidación que 

utilizan radiación artificial rcportmJas en la litcratura 9 esto por cli111inar los costos 

prnvcnicntcs dd consun10 de energía eléctrica por las h'unparas, es decir, no presenta 

l.'nnsumo de energía eléctrica por orden (EEO =O). Adcrnás, el proceso es capaz de utilizar 

1111 J5 1!~1 de la radiación proveniente del sol y puede ser empicado tanto en días soleados 

l'u111u nublado!-> debido a la utilización de la radiución global. 

7. El procl.!so foto-Fcnton empicando energía solar para la degradación del colorante 

naranja úcido 24 se presenta como una alternativa adicional frente u otros sistcn1as de 
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trntmnicnto convencionales como sonla degradación biológica y la oxidación simple, al 

presentar una reducción en In toxicidad y emplear. bajas concentraciones de peróxido de 

hidrógeno, respectivamente. 

8. Adicionalmente, es posible considerar acoplar'.·cl sistema de energía solar a 

fotocatálisis con lámparas. para reducir Ja necesidad de all11.accnajc del agua a tratar. 

aumentar Ja capacidad de tratamiento y mejorar la efié:iencia en días lluviosos. 

5.2 RECOMENDACIONES 

Los resultados obtenidos en el tratamiento del colorante naranja ácido 24 por el proceso 

foto-í'enton empicando radiación solar no se pueden considerar como definitivos, pues es 

necesario estudiar en una forma rnás detallada las variaciones que se pueden presentar en la 

velocidad de reacción al utilizar concentraciones mayores de colorante, í'ci+ y H,O,. 

incluso bajo distintas condiciones de radiación. 

Las ecuaciones obtenidas para el escalamiento del fotorrcactor pr<.!tendcn ser una ayuda 

para aplicar la tccnologia en el tratamiento del colorante naranja ácido 24 disuelto en agua 

bajo distintas condiciones de intensidad de radiación y tiempo de trabajo por día. Es 

recomendable considerar las horas de mayor insolación para el tiempo de trabajo por dia. 

esto es entre las 10:00 y 16:00 hrs. Cualquier sustancia adicional que se encuentre presente 

en el agua residual puede afectar la eficiencia del proceso y retardar d tiempo de 

tratamiento. 

Para dctcnninar la superficie de colección necesaria pum tratar un volun1cn de agua por día. 

stílo es necesario incrementar el número de prototipos en serie proporcionaln1cntc con la 

rcladt.1n entre el volumen propuesto y el volumen obtenido con las ecuaciones. es decir, si 

L'I volumen solicitado es el doble en comparación con el dctcn11inado en las ecuaciones. se 

llL'ccsitan .2 sistcn1as trabajando en paralelo para tratar el volu111cn de ugua solicitado. 
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DETERMINACIÓN DE LA CONCENTRACIÓN DE PERÓXIDO DE 

HIDRÓGENO POR YODOMETRÍA 

INTRODUCCIÓN 

Un compuesto binario de oxígeno e hidrógeno es el peróxido de hidrógeno. La sustancia 

pura es un líquido que se congela a -0.89° C y tiene un punto de ebullición a 151° C. 

Muchas sustancias catalizan la descomposición del peróxido de hidrógeno, existiendo 

inhibidorcs para la descomposición como son fosfatos. acctanilida y ácidos barbitt'.1ricos. 

El peróxido de hidrógeno puede reaccionar con otros oxidantes o agentes reductores, puede 

oxidar las sales de yodo y Fe (11) en soluciones ácidas. En soluciones úcidas el dicromato 

puede ser reducido a cromo trivalente, donde postcrionnentc puede ser oxidado a cromato 

por el peróxido en soluciones básicas [Tyrrc y Knox. 1961 ]. 

Una técnica empicada para la dctcnninación de peróxido de hidrógeno es la yodomctría que 

se basa en la siguiente reacción reversible: 

Cuando se encuentran presentes en un sistema yoduros y sustancias f'ucncn1entc oxidantes. 

iones de yodo son reducidos y liberados al sistema que postcriom1cntc pueden ser titulados 

con soluciones de tiosulfato estándar. 

El peróxido de hidrógeno reacciona con yoduro en medio ácido de acuerdo con la ecuación: 

H,O, +2r +211· -> J, +21/ 2 0 

La reacción es bastante lenta, pero esta es catalizada por molibdato de amonio[Kolthoff 

et al .. 11169]. 

RE,\CTIVOS 

l'cróxido de hidrógeno grado industrial al 50 %. 

Solución de ácido sulfúrico 4 N y 6 N. 

Yoduro de potasio. 

B-Yodato de potasio. 

TESIS CON 
FALLA DE ORIGEN -·--··-·------
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Solución de rnolibdato de amonio al 3 %. 

Solución indicadora de almidón. 

Tiosulfato de sodio. 

PROCEDll\llENTO 

Pam la dctcnninación del peróxido de hidrógeno en los experimentos se empleó el 

siguiente procedimiento: 

Se tornó una muestra de 1 rnL de peróxido de hidrógeno, se vertió en un matraz 

volumétrico de 1 00 m L y se agregó agua dcsionizada hasta aforar, agitando la muestra para 

su homogeneización. Postcriom1cntc se tomaron 1 O mL de esta solución y se vertieron en 

un matraz volumétrico de 1000 mL y se aforó con agua dcsionizada, agitándose para 

homogeneización: de esta fonna se obtuvo una solución con 100 mg/L de peróxido de 

hidrógeno. 

Empicando matraces volumétricos de 25 mL se tomaron alícuotas de la solución de 

peróxido preparada, colocándolas postcrionncntc en una matmz Erlcnmcycr de 250 mL, se 

agregaron 10 mL de úcido sulfúrico 4 N, 1 g de yoduro de potasio y 3 gotas de molibdato 

de amonio como catalizmlor. El matraz Erlcnmcycr se colocó en una parrilla eléctrica con 

agitación~ se intrCldujo un agitador n1agnético y fueron rnczclados los reactivos por un 

tiempo de 3 minutos. Pasado el tiempo de mezcla se inició la titulación con tiosul fato de 

sodio estándar: al adquirir la solución un color paja pálido se empicó una solución de 

almidón como indicador y se continuó la titulación hasta desaparecer el color. 

l'ara calcular la normalidad de la solución se utilizó Ju expresión: 

Para L'llcontrar la 1110Jaridad se crnplcó la expresión: 

N 
,w 112º 1 = N~l~~~;onc~ 

!'ara la estandarización de la solución de tiosulfato de sodio se pesaron 20.31 rng de B­

Yodato de potasio al 100 % y se disolvieron en 250 rnL de agua dcsionizada, obteniéndose 
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una solución 0.0025 N de B-Yod:tto de potasio. Pam la solución del tiosulfato de sodio 

aproximadamente O.O 1 N se pesaron 25 g y se disolvieron en un litro de agua dcsionizada. 

Se tomaron alícuotas de 25 mL de B-Yodato de potasio y se adicionaron 1 mL de ácido 

sulfúrico 6 N y 2 g de yoduro de potasio, se mezcló la solución por un tiempo de 2 minutos 

y posterionncntc se inició la titulación hasta obtener un color paja pálido, se agregó 1 mL 

de indicador de almidón y se continuó la titulación hasta desaparecer el color. La 

valoración se realizó por triplicado y se determinó el volumen promedio gastado de 

tiosulfato de sodio. 

Se calculó la nonnalidad del tiosulfnto de sodio con la expresión: 

N _ VU-Yud.:a1u.Jrpola!>IO * Nn-YoJa~o 
·'"1·'l:01 - ----,,---------· - . 

,\'a 1SJOJ 

Para una mayor precisión en la determinación de los resuhmlos se empicó un blanco de 

agua dcsionizada y se tituló con la solución estándar de tiosulfato de sodio. 

HESULTADOS 

Para la valoración del tiosulfato de sodio estándar. se titularon 3 alicuot:is de la solución 

preparada de B-Yodato de potasio, obteniéndose lo siguiente: 

I" titulación - 6.15 mL, 

2·• titulación·- 6.12 mL, 

Y titulación -6.15 mL. 

l'rnrncdio de tiosulfato de sodio gastado en la titulación= 6.14 mL. rcsoh·icndo se obtuvo: 

N .. =~~002~=0.0I01792N. 
·'ª!':º• 6.14 

Para la dctennim1ción de la concentración de peróxido de hidrógeno se titularon 3 alícuotas: 

l'' titulación-· 7.8 mL de tiosulfato de sodio, 

2·• titulación·· 8.0 mL de tiosulfnto de sodio, 'P4'~:1S 0nT\-¡ .. • l.J • .,J.!,._J \..,.\_)).. 

3" titulación - 8.3 mL de tiosulfnto de sodio. fALLA D!i: 1JRIGEN 
Promedio de las 3 titulaciones= 8.03 mL de tiosulfato de sodio. 
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Se tituló el blanco de agua dcsionizada, obteniéndose un volumen de 0.4 rnL de solución 

estándar de tiosulfato de sodio. 

Ajustando el promedio de las titulaciones se obtuvo 7.63 rnL de tiosulfato de sodio. 

La nonnalidad de la solución de peróxido de hidrógeno fue la siguiente: 

N,, o = 0.0101792•7.63 =0.0031067 N. 
' ' 25 

La molaridad de la solución se dctcmlinó de la siguiente fonna: 

AI110 =0.0031067 =0.0015534M. 
l J 2 

La concentración de peróxido de hidrógeno empicada fue de 1.55 mM. 

CONCLUSIONES 

Cuando se empica una concentración inicial de 100 mg/L de peróxido de hidrógeno al 50 % 

(w/w), se están adicionando 1.55 mM de H202 corno agente oxidante. 
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