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1 INTRODUCCION

En el presente trabajo se aplican métodos de oxidacion al colorante azul marino drimanen
CL-R, el cual fue proporcionado por una empresa dedicada a la venta de colorantes
industriales que lo utilizan en el tefiido de la mezclilla. La contaminacion de las aguas
residuales de la industria textil en su mayoria se debe a la presencia de colorantes, por lo
que se investigd la degradacion de dichos compuestos a través de procesos tales como:
tratamiento con peroxido, mediante proceso Fenton, ozono, ozono y perdxido de hidrogeno

a pH alcalino y cloro.

Mediante los tratamientos antes mencionados se evalud aquel que fuera capaz de degradar
dicho colorante pero también, aquel que sea el mas eficaz para la degradacion en cuanto a

tiempo y costo del proceso.

Este trabajo servird de fundamento para proximas investigaciones en donde se comparara el
comportamiento de colorantes presentes en aguas residuales industriales con los resultados
experimentales aqui obtenidos y valorar como influyen los tratamientos sobre los

colorantes descargados al medio ambiente.



2 GENERALIDADES

2.1 Industria Textil

La produccion y confeccion de la mezclilla son actividades muy importantes dentro de la
industria textil nacional y que se que se asienta principalmente en los estados de México,

Puebla y Tlaxcala.'

A pesar de que la propia Procuraduria Federal de Proteccion al Ambiente (PROFEPA) ha
catalogado a las industrias textiles como las empresas mas contaminantes de Tehuacan
Puebla, aun por encima de las granjas porcicolas y otras empresas, nada se hace por
controlar e impedir la contaminacion que estas empresas generan en el medio ambiente
regional, la PROFEPA ha certificado a las industrias textiles que operan en Tehuacan como
“empresas limpias”, ya que dichas industrias se han sometido a auditorias ambientales
voluntarias, en las que a pesar de la evidente contaminacion del agua, las premian de esta

manera para limpiar la mala imagen que tienen. >

El surgimiento de las maquiladoras fabricantes de pantalones de mezclilla ha deteriorado de
un modo significativo el medio ambiente que las rodea. Los tintes utilizados en el proceso
de fabricacién contienen importantes cantidades de sustancias quimicas toxicas.’ Las
descargas de agua de las industrias textiles son principalmente de color azul oscuro
proveniente de los diferentes procesos que se le dan a la mezclilla, pero es principalmente
debido al tefiido,* estos colorantes sintéticos se han identificado como los principales

contaminantes del agua.>°

Investigacion y  desarrollo.  Industria  textil. Consultado el 9 de agosto de 2010. Disponible en:
www.invdes.com.mx/index.phpoption=com_content&view=article&id=656:logran-prometedora-forma-paradestenir-mezclilla.
2 El agua y la contaminacion Ambiental. Consultado el 10 de Agosto de 2010. Disponible en: www.scribd.com/doc/.../agua-
contaminacionambiental.
*  Tehuacan: Divining Destiny (En  espafiol). Consultado el 29 de Julio de 2010. Disponible en:
http://www.circleofblue.org/waternews/2010/world/tehuacan-divining-destiny-en-espanol
* Lodha, Bharat y Sanjeev Chaudhari. OPTIMIZATION OF FENTON-BIOLOGICAL TREATMENT SCHEME FOR THE
TREATMENT OF AQUEOUS DYE SOLUTIONS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 459—466.
3 Behnajady, M.A., N. Modirshahla y F. Ghanbary. A KINETIC MODEL FOR THE DECOLORIZATION OF C.I. ACID YELLOW 23
BY FENTON PROCESS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 98—102.
® Papi’c, Sanja, Dinko Vujevi c, Natalija Koprivanac y Danijel “Sinko. DECOLOURIZATION AND MINERALIZATION OF
COMMERCIAL REACTIVE DYES BY USING HOMOGENEOUS AND HETEROGENEOUS FENTON AND UV/FENTON
PROCESSES. Journal of Hazardous Materials 164 (2009) 1137-1145.


http://www.invdes.com.mx/index.phpoption=com_content&view=article&id=656:logran-prometedora-forma-paradestenir-mezclilla
http://www.scribd.com/doc/.../agua-contaminacionambiental
http://www.scribd.com/doc/.../agua-contaminacionambiental
http://www.circleofblue.org/waternews/2010/world/tehuacan-divining-destiny-en-espanol/

2.2 Caracteristicas de los colorantes textiles

Los colorantes textiles tienen son aquellos que tienen gran persistencia en el ambiente ' y
los métodos de eliminacion clasicos no son utiles debido a que oxidaciones o reducciones
parciales pueden generar productos secundarios altamente toxicos. Una gran proporcion de
los colorantes no son directamente toxicos para los organismos vivos; sin embargo, la
fuerte coloraciéon que imparten a los medios de descarga puede llegar a suprimir los
procesos fotosintéticos en los cursos de agua, impidiendo la penetracion de la luz y dafiar el

ecosistema que ahi se encuentra, por lo que su presencia debe ser controlada.”*°

Mas de 700,000 toneladas de aproximadamente 10,000 tipos de colorantes se producen
anualmente en todo el mundo y 280,000 toneladas de tintes de materia textil se descargan

~ 4.1
cada afio.*!°

De los colorantes disponibles en el mercado, aproximadamente el 50% corresponde a los
compuestos azo,’ estos compuestos son la clase mas grande de colorantes sintéticos o
xenobioticos, ® muy solubles en agua, altamente resistentes a la accion de agentes quimicos
y poco biodegradables. Son caracterizados por la presencia de uno o mas enlaces azo, que
se refiere a un enlace nitrogeno-nitrogeno (-N=N), antraquinona o ftalocianina, en
asociacion con uno o mas sistemas aromaticos,” también, por formar una unién éter con la

fibra, lo que garantiza una mayor duracion del color en el tejido.”

La figura A muestra ejemplos de las estructuras de los colorantes.

* Lodha, Bharat y Sanjeev Chaudhari. OPTIMIZATION OF FENTON-BIOLOGICAL TREATMENT SCHEME FOR THE
TREATMENT OF AQUEOUS DYE SOLUTIONS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 459—466.

* Behnajady, M.A., N. Modirshahla y F. Ghanbary. A KINETIC MODEL FOR THE DECOLORIZATION OF C.I. ACID YELLOW 23
BY FENTON PROCESS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 98—102.

7 Quezada, Maribel y German Buitron. BIODEGRADACION AEROBIA DE COLORANTES TIPO AZO (ROJO ACIDO 151).
Coordinacion de Bioprocesos Ambientales, Instituto de Ingenieria, UNAM, 1996.

¥ Guerrero. M. Elena, Roberto Briones Méndez e Ilangovan Kuppusamy. BIODEGRADACION ANAEROBIA DE COLORANTES
TIPO AZO VIA SULFATO-REDUCTORAS. Coordinacion de Bioprocesos Ambientales, Instituto de Ingenieria, UNAM, 1996.
 Mansilla, Héctor D., Cristian Lizama, Abel Gutarra y Juan Rodriguez. TRATAMIENTO DE RESIDUOS LiQUIDOS DE LA
INDUSTRIA DE CELULOSA Y TEXTIL. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos
Aires, 2001.

1 Constapel, M., Marc Schellentriger, Joachim Michael Marzinkowski y Siegmar Gib. DEGRADATION OF REACTIVE DYES IN
WASTEWATER FROM THE TEXTILE INDUSTRY BY OZONE: ANALYSIS OF THE PRODUCTS BY ACCURATE MASSES.
Water research 43 (2009) 733-743.
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Figura A: Ejemplos estructurales de colorantes textiles.

Muchos estudios indican que la mayor parte de estos colorantes azoicos son toxicos o
carcindgenos.*” De esta cantidad, aproximadamente el 20% son desechados como parte de
los efluentes de la industria textil sin tratamiento previo. Los colorantes reactivos
representan una cuota de mercado creciente, ya que, cerca del 20-30% se utilizan para tefir
algodon.® Una dificultad adicional es que estos colorantes no son removidos normalmente
por los sistemas de tratamiento de aguas residuales convencionales, que se basan en la
adsorcion y la biodegradacion aerdbica, tienen baja eficiencia en la eliminacion de los
colorantes.® El color de las aguas residuales de la industria textil no son facilmente
biodegradables. Por lo tanto, los efluentes deben ser tratados antes de ser vertidos en el
ambiente acuatico y terrestre.’ Las tecnologias tradicionales de tratamiento aplicadas al
tratamiento de aguas residuales tales como coagulacion/floculacién, membrana de
separacion o adsorcion con carbon activado y tratamiento bioldgico no son adecuadas para
la solucion del problema debido a la resistencia bioldgica de los colorantes, ® puesto que los

colorantes fueron disefiados intencionalmente para resistir la degradacion. H

* Lodha, Bharat y Sanjeev Chaudhari. OPTIMIZATION OF FENTON-BIOLOGICAL TREATMENT SCHEME FOR THE
TREATMENT OF AQUEOUS DYE SOLUTIONS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 459—466.

* Behnajady, M.A., N. Modirshahla y F. Ghanbary. A KINETIC MODEL FOR THE DECOLORIZATION OF C.I. ACID YELLOW 23
BY FENTON PROCESS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 98—102.

® Papi’c, Sanja, Dinko Vujevi ‘c, Natalija Koprivanac y Danijel “Sinko. DECOLOURIZATION AND MINERALIZATION OF
COMMERCIAL REACTIVE DYES BY USING HOMOGENEOUS AND HETEROGENEOUS FENTON AND UV/FENTON
PROCESSES. Journal of Hazardous Materials 164 (2009) 1137-1145.

" Wu, Jiangning, Huu Doan y Simant Upreti. DECOLORIZATION OF AQUEOUS TEXTILE REACTIVE DYE BY OZONE.
Chemical Engineering Journal 142 (2008) 156—160.



Por lo tanto, es necesario encontrar una tecnologia de tratamiento de aguas residuales
.. 8 .,

generadas por la actividad humana, ° que sea eficaz y conduzca a la destruccion completa de

las moléculas de colorante, debido a limitados recursos de agua que se vive mundialmente

y la necesidad de la conservacion de la naturaleza.’

Entre los varios procesos en la industria textil, el proceso de tefiido utiliza gran cantidad de
agua. Asi, el agua residual generada de las industrias de transformacion de la materia textil
contiene: solidos suspendidos, colorantes, productos quimicos auxiliares que se utilizan en
varias etapas del proceso de teiiido, etc. La presencia de incluso pequefias cantidades de

colorantes en el agua (por ejemplo 10-20 mg/L) es altamente visible. 2

En los efluentes se pueden encontrar sales, almidon, peroxidos, EDTA, tensoactivos,
enzimas, colorantes, metales y otros compuestos organicos de variada estructura, que

provienen de las distintas etapas del proceso global.

La cantidad de agua empleada en los procesos textiles varia en forma considerable,
dependiendo del proceso especifico y del equipamiento utilizado por la planta. Por ejemplo,
en el tefiido con colorantes dispersos, se utilizan entre 100 y 150 litros de agua por
kilogramo de producto. En la tincion con colorantes reactivos, las cifras varian entre 125 y

170 litros por kilogramo de producto.’

6 Papi'c y cols. DECOLOURIZATION AND MINERALIZATION OF COMMERCIAL REACTIVE DYES BY USING
HOMOGENEOUS AND HETEROGENEOUS FENTON AND UV/FENTON PROC.J. Hazard. Mater. 164 (2009) 1137-1145.
SGuerrero. M. Elena, Roberto Briones Méndez e Ilangovan Kuppusamy. BIODEGRADACION ANAEROBIA DE COLORANTES
TIPO AZO VIA SULFATO-REDUCTORAS. Coordinacion de Bioprocesos Ambientales, Instituto de Ingenieria, UNAM, 1996.
 Mansilla, Héctor D., Cristian Lizama, Abel Gutarra y Juan Rodriguez. TRATAMIENTO DE RESIDUOS LiQUlDOS DE LA
INDUSTRIA DE CELULOSA Y TEXTIL. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos
Aires, 2001.

12 Rajkumar, D. y Jong Guk Kim. OXIDATION OF VARIOUS REACTIVE DYES WITH IN SITU ELECTRO-GENERATED
ACTIVE CHLORINE FOR TEXTILE DYEING INDUSTRY WASTEWATER TREATMENT. Journal of Hazardous Materials B136
(2006) 203-212.



2.3 Procesos Avanzados de Oxidacion

Recientemente, se han desarrollado, en los paises industrializados, métodos de tratamiento
quimico, basados en la generacion de radicales hidroxilo, conocidos como Tecnologias o
Procesos Avanzados de Oxidacion (AOPs). La mayoria de estos procesos puede aplicarse a
la remediacion y destoxificacion de aguas residuales; por ello, es una de las alternativas

potenciales para decolorar los efluentes de tefiido y de acabado de la industria textil. >

La oxidaciéon quimica tiene como objetivo la mineralizacion de los contaminantes para
transformarlos en productos inofensivos.'* Estos tratamientos se basan en la generacion in
situ de los radicales hidroxilo (HOe) altamente reactivos. Estos radicales son especies
altamente oxidantes, atacan la mayoria de las moléculas orgénicas. También se caracterizan
por la baja selectividad de ataque, que es una caracteristica 1til para un oxidante utilizado

en el tratamiento de aguas residuales.’

Los Procesos Avanzados de Oxidacion se dividen en Procesos no fotoquimicos y Procesos
fotoquimicos. Los Procesos no fotoquimicos se dividen a su vez en: Ozonizacién en medio
alcalino (O3/OH ), Ozonizacion con peréxido de hidrogeno (O3/H,0,), Procesos Fenton
(Fe*"H,0,), Oxidacién electroquimica, Radidlisis y tratamiento con haces de electrones,
Plasma no térmico, Descarga electrohidraulica - Ultrasonido y Oxidacién en agua sub/y
supercritica. Los Procesos fotoquimicos se subdividen en: Fotolisis del agua en el
ultravioleta de vacio (UVV), UV/peroxido de hidrogeno, UV/Os;, Foto- Fenton,

Ferrioxalato y otros complejos de Fe(Ill), UV/peryodato y Fotocatélisis heterogénea.13

En el cuadro A se resumen los 2 tipos de Procesos Avanzados de Oxidacion anunciados

anteriormente; asi como las respectivas divisiones de cada uno de ellos.

* Behnajady, M.A., N. Modirshahla y F. Ghanbary. A KINETIC MODEL FOR THE DECOLORIZATION OF C.I. ACID YELLOW 23
BY FENTON PROCESS. Journal of Hazardous Materials 148 (2007) 98—102.

 Papi'c, Sanja, Dinko Vujevi ‘c, Natalija Koprivanac y Danijel “Sinko. DECOLOURIZATION AND MINERALIZATION OF
COMMERCIAL REACTIVE DYES BY USING HOMOGENEOUS AND HETEROGENEOUS FENTON AND UV/FENTON
PROCESSES. Journal of Hazardous Materials 164 (2009) 1137-1145.

13 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta 1. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE
CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

'* Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espaiia, 2001.
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Cuadro A: Tipos de Procesos Avanzados de Oxidacion.

Procesos no fotoquimicos Procesos fotoquimicos
Ozonizacion en medio alcalino (Oy/OH ) Fotdlisis del agua en el ultravioleta de vacio
(UVV)
Ozonizacion con perdxido de hidrogeno (O5/H,0,) UV/peroéxido de hidrogeno
Procesos Fenton (Fe’ "H,0,) UVv/0,
Oxidacion electroquimica Foto- Fenton
Radiolisis y tratamiento con haces de electrones Ferrioxalato y otros complejos de Fe(I1I)
Plasma no térmico UV/peryodato
Descarga electrohidraulica - Ultrasonido Fotocatalisis heterogénea
Oxidacién en agua sub/y supercritica

Dentro de las ventajas de los Procesos Avanzados de Oxidacion indicadas por Domeénech,

Jardim y Litter, se pueden mencionar las siguientes:

e No s6lo cambian de fase al contaminante, sino que lo transforman quimicamente.

e Generalmente se consigue la mineralizacion completa (destruccion) del
contaminante. En cambio, las tecnologias convencionales, que no emplean especies
muy fuertemente oxidantes, no alcanzan a oxidar completamente la materia
organica.

e Usualmente no generan lodos que a su vez requieren de un proceso de tratamiento
y/o disposicion.

e Son muy utiles para contaminantes refractarios que resisten otros métodos de
tratamiento, principalmente el biologico.

e No se forman subproductos de reaccion, o se forman en baja concentracion.

e Son ideales para disminuir la concentracion de compuestos formados por pre-
tratamientos alternativos, como la desinfeccion.

e (Generalmente, mejoran las propiedades organolépticas del agua tratada.

e En muchos casos, consumen mucha menos energia que otros métodos (por
ejemplo, la incineracion).

e Permiten transformar contaminantes refractarios en productos tratables, luego por

métodos més econdmicos como el tratamiento biologico.
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e Eliminan efectos sobre la salud de desinfectantes y oxidantes residuales como el

cloro.

Los tipos de Procesos Avanzados de Oxidacion utilizados para este trabajo son de tipo no
fotoquimico, como son: ozonizacidén, ozonizacion con peroxido de hidrogeno en medio

alcalino y proceso Fenton.
2.4 Tratamiento mediante peroxido de hidrogeno y proceso Fenton

El proceso Fenton se trata de un sistema catalitico homogéneo en el cual una sal de hierro,
habitualmente FeSO, interacciona con peroxido de hidrogeno, tipicamente a presion
atmosférica, temperatura entre 20° C y 40° C y condiciones é4cidas,'” esto implica la

. ., . : . . - 16
generacion y subsecuente reaccion de radicales hidroxilo, que son las especies oxidantes.

Entre los procesos fisico-quimicos de oxidacion, el proceso Fenton es uno de los procesos
mas antiguos procesos de oxidacion avanzada que se utiliza con éxito, ya que es

relativamente barato y facil de manejar.'’

El peroxido de hidrégeno es un oxidante muy interesante dentro de los oxidantes
convencionales mas utilizados, es cada vez més empleado debido a que no produce
compuestos clorados, y a que su uso no genera precipitados, descomponiéndose en agua y
oxigeno que aumentan la biodegradabilidad del efluente. Ademas, el perdxido de hidrogeno
no es biocida, por lo que no afecta a un tratamiento bioldgico posterior. Dependiendo de las
condiciones de reaccion y de las especies presentes en el medio, el peroxido de hidrogeno

. . . . . . 14
puede reaccionar de forma directa o tras haberse disociado en radicales libres.

"*Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espaiia, 2001.

1> Barros, A.L. y cols. DECOLORIZING DYE WASTEWATER FROM THE AGATE INDUSTRY WITH FENTON OXIDATION
PROCESS. Minerals Eng. 19 (2006) 87-90.

'° Figueroa, Sandra y cols. DECOLORIZING TEXTILE WASTEWATER WITH FENTON’S REAGENT ELECTROGENERATED
WITH A SOLAR PHOTOVOLTAIC CELL. Water Res. 43 (2009) 283-294.

'7 P, Nilesh Tantak y Sanjeev Chaudhari. DEGRADATION OF AZO DYES BY SEQUENTIAL FENTON’S OXIDATION AND
AEROBIC BIOLOGICAL TREATMENT. Journal of Hazardous Materials B136 (2006) 698—705.



Presenta una gran selectividad de oxidacidon, particularmente bajo las condiciones
adecuadas de concentracion, pH y temperatura. Hay que tener en cuenta que si se utiliza un
exceso de peroxido de hidrogeno, los radicales hidroxilo producen radicales hidroperoxido
que son mucho menos reactivos que los hidroxilo y, por lo tanto, reducen la eficiencia de la
oxidacién. En presencia de catalizadores, como el hierro, mejora la oxidacion, generando

. . . . . , . 14
radicales hidroxilo que reaccionan con sustancias organicas.

2.4.1Parametros que influyen en el proceso Fenton

La eficacia del proceso de Fenton depende de las concentraciones de H,O, y de Fe*", asi

como del pH de la reaccion, cuyo valor debe estar en la gama de 3-5. '

Este proceso posee la ventaja de producir simultdneamente la oxidacién y coagulacion
quimica. El radical hidroxilo generado reacciona rapidamente y de manera no selectiva con
muchos compuestos organicos por la hidrogeno-abstraccion y adicion a los enlaces C-C
insaturados, por lo que al atacar a los enlaces C-C insaturados de las moléculas del
colorante causa la descomposicion de estos compuestos y se consigue la eliminacion del

14
color.

Los conocidos ensayos de Fenton de fines del siglo XIX demostraron que las soluciones de
perdxido de hidrogeno y sales ferrosas eran capaces de oxidar los acidos tartarico y malico,
y otros compuestos organicos. Mas tarde, Haber y Weiss sugirieron que se formaba HO®

por la reaccion (1). 1

El sistema Fenton utiliza iones ferroso para reaccionar con el perdxido de hidrogeno,
produciendo radicales hidroxilo con capacidades oxidantes de gran alcance con el objetivo

degradar ciertos contaminantes toxicos.’

3 Behnajady y cols. A KINETIC MODEL FOR THE DECOLORIZATION OF C.I. ACID YELLOW 23 BY FENTON PROCESS. J.
Hazard. Mater. 148 (2007) 98-102.

'3 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta 1. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE
CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

% Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espaiia, 2001.

'® Hameed, B.H. y T.W. Lee. DEGRADATION OF MALACHITE GREEN IN AQUEOUS SOLUTION BY FENTON PROCESS.
Journal of Hazardous Materials 164 (2009) 468-472.



Los radicales hidroxilo pueden reaccionar con los iones ferroso y convertirse en iones

férricos o reaccionar con la materia organica: °

H,0, + Fe**— *OH + OH + Fe** (1)
*OH + Fe*"* > "OH + Fe'* )
*OH + c. organicos — productos 3)

2.4.1.1 Influencia del pH

La velocidad de la reacciéon es méxima en un pH préximo a 2.8; a pH alto la velocidad

disminuye debido a la precipitacion de hierro en forma de Fe(OH);, "

A pH < 3, la reaccidn es autocatalitica, ya que el Fe(Ill) descompone H,O, en O, y H,O a

través de un mecanismo en cadena:

Fe’* + H,0, — Fe-OOH™ + H" 4)
Fe-OOH”" — HO," + Fe** (5)
H,0, + Fe*’— *OH + "OH + Fe’” (1)
HO,® + Fe*" - Fe’" + HO,® (6)
HO,® + Fe'* > Fe*" + 0, + H" (7)
HO® + H,0, - H,0 + HO,* (8)

El proceso es potencialmente Util para destruir contaminantes, ya que es muy efectivo para
la generacién de HO®, pero un exceso de iones Fe*™ puede atraparlos (reaccién 2), al igual
que el mismo H,O, o el radical hidroperdxido, tal como se muestra en la siguiente

reaccion: '

* Behnajady y cols. A KINETIC MODEL FOR THE DECOLORIZATION OF C.I. ACID YELLOW 23 BY FENTON PROCESS. J.
Hazard. Mater. 148 (2007) 98—102.

13 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta I. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE
CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

Pignatello, Joseph J, Esther Oliveros y Allison MacKay. ADVANCED OXIDATION PROCESSES FOR ORGANIC
CONTAMINANT DESTRUCTION BASED ON THE FENTON REACTION AND RELATED CHEMISTRY. Environmental Science
and Technology 35(2006) 1-84.
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HO® + HO,® - 0, + H,0 (9)

2.4.1.2 Temperatura

La reaccion que se lleva a cabo en el proceso Fenton es endotérmica (cualquier reaccion
quimica que absorbe energia), la velocidad de oxidacion (degradacion de color) aumenta al

18,2
aumentar la temperatura.'® %°

Los radicales hidroxilo pueden también reaccionar con el peroxido de hidrogeno para
producir radicales hidroperoxido, y logran asimismo combinarse entre si para producir el

peroxido de hidrégeno:

*OH + OH — H202 (10)

El proceso Fenton es un sistema oxidativo atractivo para el tratamiento de aguas residuales
debido al hecho de que el hierro es un elemento muy abundante y no toxico y el perdxido
de hidrogeno es facil de dirigir y ambientalmente seguro,”’ no se forman compuestos
clorados como en otras técnicas oxidantes, y no existen limitaciones de transferencia de
masa por tratarse de un sistema homogéneo. El disefio de reactores para la aplicacion
tecnologica es bastante sencillo. En contraposicion, requiere la adicion continua y
estequiométrica de Fe(Il) y H,O,, es decir, necesita una alta concentracion de Fe. Sin
embargo, debe tenerse en cuenta siempre que un exceso de Fe (II) puede causar

.. . s 1
condiciones para el atrapamiento de HO®, tal como se muestra en la reaccion 8."

La constante de velocidad para la reaccioén de ion ferroso con H,O, es alta, y el Fe(Il) se

oxida a Fe(Ill) en segundos o minutos en exceso de H,O,. Se cree por ello que la

*Tehuacdn:  Divining  Destingy (En  espaiol). Consultado el 29 de Julio de 2010. Disponible en:
http://www.circleofblue.org/waternews/2010/world/tehuacan-divining-destiny-en-espanol

' Doménech y cols. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE CONTAMINANTES. Programa
Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

'8 Hameed, B.H. y T.W. Lee. DEGRADATION OF MALACHITE GREEN IN AQUEOUS SOLUTION BY FENTON PROCESS.
Journal of Hazardous Materials 164 (2009) 468—472.

20 Zhang H., Choi H.J., HUANG C. OPTIMIZATION OF FENTON PROCESS FOR THE TREATMENT OF LANDFILL LEACHATE.
Journal of Hazardous Materials 125 (2005) 166-174.

2! Andreozzi, Roberto, Vincenzo Caprio, Amedeo Insola y Raffacle Marotta. ADVANCED OXIDATION PROCESSES (AOP) FOR
WATER PURIFICATION AND RECOVERY. Catalysis Today 53 (1999) 51-59.
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destruccion de residuos por el reactivo de Fenton es simplemente un proceso catalizado por
Fe(II)-H,0,, y que el reactivo de Fenton con exceso de H,O, es esencialmente un proceso

de Fe*"/H,0,."

2.4.1.3 Relacién Fe(11)/ H,O,

La concentracion de hierro y la dosis de H,O, influyen sobre la eficacia y cinética de la
reaccion, por ejemplo, un exceso de hierro da lugar a una disminucion de la eficacia debido
a la activacion de reacciones secundarias no deseadas, por otro lado, un exceso de H,O,

conlleva a la degradacion del mismo por los radicales hidroxilo."

Tedricamente, la relacion estequiométrica molar H,O,/substrato debe oscilar entre 2 y 10
cuando se usa el reactivo para la destruccion de compuestos solubles. Sin embargo, en la
practica esta relacion puede ser a veces de hasta 1000, ya que en muestras ambientales el
compuesto a destruir siempre viene acompafiado de otros que también pueden ser atacados
por el HO®. La relacion peroxido/Fe/compuesto puede ser mantenida por adicion
intermitente del oxidante o fijada al inicio de la reaccion. En el laboratorio, el agregado de
fierro se realiza tradicionalmente en forma de sales ferrosas puras, pero en escalas mayores
el uso de éstas se vuelve prohibitivamente caro, y normalmente se usa Fey(NH4),SO4, que

contiene 20% de hierro activo."
2.5 Tratamiento mediante ozono

La ozonizacién es un tratamiento comun para el tratamiento de las aguas residuales que

contengan color, ademas, aumenta la biodegradabilidad de las aguas residuales. >

“Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta 1. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE
CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

Pignatello, Joseph J, Esther Oliveros y Allison MacKay. ADVANCED OXIDATION PROCESSES FOR ORGANIC
CONTAMINANT DESTRUCTION BASED ON THE FENTON REACTION AND RELATED CHEMISTRY. Environmental Science
and Technology 35(2006) 1-84.

W, Laura Lackey, Richard O. Mines Jr. y Philip T. McCreanor. OZONATION OF ACID YELLOW 17 DYE IN A SEMI-BATCH
BUBBLE COLUMN. Journal of Hazardous Materials B138 (2006) 357-362.
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Después de generar el ozono, éste se pone en contacto forzoso con el agua fuente y se
mezcla durante un tiempo apropiado de contacto. Debido a que el ozono esta constituido

por oxigeno, no produce sabores ni olores residuales en el agua.”

El ozono es un oxidante muy fuerte (E° = 2.07 V) y reacciona rapidamente con la mayoria
de compuestos organicos;** fue empleado por primera vez para la desinfeccion de aguas de
abastecimiento en Francia a principios del siglo XX. Su uso aument6 y posteriormente se
expandi6 a diversos paises europeos occidentales. Un uso comun del ozono se centra en el
control de los agentes responsables de la produccion de sabores, olores y colores.* En
general, su uso ha permitido un notable mejoramiento del sabor, color, caracteristicas de

filtracion y biodegradabilidad de las mismas.

Ahora es ampliamente aceptado que el ozono reacciona en solucién acuosa con varios
compuestos organicos e inorganicos, ya sea por una reaccion directa del ozono molecular o
a través de una reaccion de tipo radical que implica al radical hidroxilo producido por la

P 24
descomposicion del ozono en agua.

El ozono y los radicales hidroxilo generados en solucion acuosa son capaces de abrir los
anillos aromadticos de la estructura de los colorantes, la molécula de ozono es selectiva y
los ataques son preferentemente a los enlaces insaturados de los grupos cromoéforos. Por

, . ., ., ;. 24
esta, razon la eliminacion de color por la accion del ozono es rapida.

La accion del ozono sobre las sustancias orgénicas es la siguiente:

1. Con los compuestos alifaticos insaturados, el ozono lleva a cabo una adicién en el

doble enlace y una ruptura de la molécula.

13 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta I. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE
CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

14 Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espaiia, 2001.

2 El agua potable segura y esencial. Oxidantes. Consultado el 15 de julio de 2010. Disponible en: http://www.drinking-
water.org/html/es/Treatment/Chemical-DisinfectionOxidants.html

2 G.P, Olivia Salomé S, José J.M. Orfao, Dionisia Portela, Anténio Vieira, Manuel Fernando R. Pereira. OZONATION OF TEXTILE
EFFLUENTS AND DYE SOLUTIONS UNDER CONTINUOUS OPERATION: INFLUENCE OF OPERATING PARAMETERS.
Journal of Hazardous Materials B137 (2006) 1664—1673.
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2. Con los compuestos alifaticos oxigenados, el ozono lleva a cabo una oxidacion y
ruptura de la molécula.

3. Con los compuestos organicos nitrogenados, el ozono ataca al par de electrones no
compartidos del nitrogeno dando lugar a un ataque electrofilico.

4. Con los compuestos aromaticos, el ozono act@ia sobre el anillo bencénico para
hidroxilarlo primero y abrirlo después, con formacion de compuestos alifaticos

portadores de funciones carbonilo y carboxilo.

En un sistema acuoso, el ozono se puede descomponer para formar varios radicales libres,
incluyendo OH®, HO;®, HO,®, y O,°. El radical hidroxilo es el mas poderoso entre los

. . . . 25, 14
radicales libres de 0zono para reaccionar con compuestos organicos.

El proceso de ozonizacidn, es particularmente atractivo para el tratamiento de aguas
residuales porque el ozono puede destruir peligrosos contaminantes organicos, tales como
los colorantes, compuestos fendlicos, plaguicidas, compuestos organoclorados y
compuestos de amonio. El ozono molecular puede reaccionar de forma directa con los
contaminantes disueltos, actia como electrofilo y reacciona con las posiciones de la

, . , . 2
molécula de mayor densidad electronica.”
.., . .. 14
La descomposicion de ozono se ve favorecida por los siguientes factores:

1. Aumento del pH del agua por introduccion de iones OH .

2. Existencia de radicales que contribuyan a propagar la reaccion de descomposicion.

3. Ausencia de especies como bicarbonatos y carbonatos que tienen gran afinidad por
los radicales hidroxilo, la presencia de bicarbonatos estabilizaria la molécula de

0Z0ono.

La reaccion directa del ozono es altamente selectiva, mucho mas que la indirecta, aunque

; f a1 14
¢ésta es mucho mas rapida.

14 Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espaiia, 2001.

 Potabilizacién del agua. Antonio Sarmiento Sera. Profesor Titular del Centro de Estudio de Tecnologias Energéticas Renovables
(CETER). Consultado el 29 de julio de 2010. Disponible en: http://www.cubasolar.cu/biblioteca/energia/Energia24/HTML articulo04
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2.5.1 Efecto del pH de la solucidén

La influencia del pH es también evidente, puesto que en el mecanismo de la
descomposicion del ozono, la especie activa es la base conjugada HO, ™ cuya concentracion
es estrictamente dependiente del pH. El aumento del pH y la adicion de H,0, a la solucién

, . oy . 21
acuosa de O3 dan como resultado mayores indices de produccion de radicales OH®.

El pH de la solucion influye en el indice de generacion de radicales para el sistema O3/
H,0,, los valores apropiados de este parametro deben, por lo tanto, ser elegidos
correctamente. Es necesario ajustar el pH del agua tratada en el valor determinado
generalmente por medio de pruebas de laboratorio que permite el logro de la eficacia mas

alta de la disminucién del agente contaminador.”!

El pH de la solucion altera la composicion quimica del ozono, por ejemplo, los radicales
hidroxilo se forman a partir de la descomposicion de ozono a pH elevado, mientras que el

ozono molecular sigue siendo el oxidante principal a pH bajo.**

La decoloracion se ve favorecida por el ataque directo del ozono, a valores bajos de pH, ya
que el ozono molecular es selectivo para la destruccion de grupos cromoforos. Los
radicales hidroxilo tienen un mayor potencial oxidante y son menos selectivos que el ozono
molecular, dando lugar a una disminuciéon de la decoloracion y un aumento de la

mineralizacion a valores altos de pH.**

2! Andreozzi, Roberto, Vincenzo Caprio, Amedeo Insola y Raffacle Marotta. ADVANCED OXIDATION PROCESSES (AOP) FOR
WATER PURIFICATION AND RECOVERY. Catalysis Today 53 (1999) 51-59.

2 G.P, Olivia Salomé S, José J.M. Orfao, Dionisia Portela, Antonio Vieira, Manuel Fernando R. Pereira. OZONATION OF TEXTILE
EFFLUENTS AND DYE SOLUTIONS UNDER CONTINUOUS OPERATION: INFLUENCE OF OPERATING PARAMETERS.
Journal of Hazardous Materials B137 (2006) 1664—1673.
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La ozonizacion es un proceso prometedor para la eliminacion de color por las siguientes

razones:24

No deja lodos quimicos en el tratamiento de efluentes.

Tiene el potencial para llevar a cabo, tanto la eliminacion de color, como la
reduccioén de compuestos orgénicos en un solo paso.

Se requiere poco espacio y se instala facilmente el equipo.

Es menos daiiino que otros procesos oxidativos.

Es de facil manejo; el ozono residual se descompone facilmente a oxigeno y agua
una vez que ha servido a sus fines.

Reacciona facilmente con los productos orgénicos no saturados presentes en las
aguas residuales.

La tendencia a la formacion de espuma de las aguas residuales se reduce después
del tratamiento con ozono.

La ruptura de los anillos y la oxidacion parcial de los productos aromaticos deja a

las aguas residuales mas susceptibles de tratamiento convencional bioldgico.

El color y el consumo de ozono son los pardmetros mas importantes para evaluar el

desempefio de la decoloracién permanente de los efluentes textiles. La eliminacion de

color determina la posibilidad de reutilizacion de efluentes y el consumo de ozono

. . (. 14
determina la ventaja economica.

Estos pardmetros dependen de:

El tiempo de contacto
Dosis de 0zono
Concentracion del colorante

El pH

*Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espaiia, 2001.

# G.P, Olivia Salomé S, José J.M. Orfao, Dionisia Portela, Anténio Vieira, Manuel Fernando R. Pereira. OZONATION OF TEXTILE
EFFLUENTS AND DYE SOLUTIONS UNDER CONTINUOUS OPERATION: INFLUENCE OF OPERATING PARAMETERS.
Journal of Hazardous Materials B137 (2006) 1664—1673.
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2.6 Tratamiento mediante ozono y peroxido de hidrégeno a pH alcalino

Entre las posibles mezclas de agentes oxidantes, la combinacidon peroxido de hidrégeno y

ozono es sin duda la mas usada. El proceso pretende combinar la oxidacion directa (y

selectiva) del ozono con la reaccion rapida y poco selectiva de los radicales HO® con los

;- 13
compuestos organicos.

La ozonizacion transforma los contaminantes refractarios en compuestos mas simples. Se

logra una mejoria agregando agua oxigenada. El H,O, es un &cido débil, un poderoso

oxidante y un compuesto inestable."

Para ilustrar la quimica fundamental sobre la cual se basa el proceso O3/H,O,, se requiere

una referencia de la quimica del ozono en soluciones alcalinas. Se ha demostrado que la

descomposicién de 0zono en una solucién acuosa produce la formacion de radicales OH®.

. .y . — . e 21
En el mecanismo de reaccion, el ion OH™ tiene el papel de iniciador:

HO + 03 4 02 + HO[

HOz_ + 03 —> 02. + 03.

HO,* ->H +0,°

02.+ 03 —> 02 + 03.

03. + H+ —> HO3.

HO3. — HO®* + O,

(11)

(12)

(13)

(14)

(15)

(16)

'3 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta L. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE

CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

2! Andreozzi, Roberto, Vincenzo Caprio, Amedeo Insola y Raffacle Marotta. ADVANCED OXIDATION PROCESSES (AOP) FOR

WATER PURIFICATION AND RECOVERY. Catalysis Today 53 (1999) 51-59.

17



HO® + O3> HOz. + O,

(17)

El mecanismo también aclara el papel ejercido por el H,O,, puesto que se forma durante la

descomposicion del ozono en la solucidon acuosa. Esta claro, por lo tanto, que la adicion de

peréxido de hidrogeno a la solucion acuosa del ozono incrementara la descomposicion de

O; para la formacion de radicales OoH"?!

El H,O; puede iniciar la descomposicion de Os por transferencia de electrones. La reaccion

genera HO® consumiendo H,O, y Os, ecuacion (21), a través de un mecanismo en cadena

mostrado en las Ecuaciones (18) y (13) a (177):"

H,0, » HO, + H'

H,0, +2¢ +2H" — 2 H,0O

H,0, + HO, —» H,O + O, + HO*

03 + HzOz —> HO. + 02 + HOz.

HzOz > HOz_ + H+

HO,®* - 0, +H"

HO, + 05— 03. + HOQ.

02.+ 03 > 03. + 0O,

(18)

(19)

(20)

21)

21

(13)

(13%)

(14)

'3 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta L. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE

CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

2! Andreozzi, Roberto, Vincenzo Caprio, Amedeo Insola y Raffaele Marotta. ADVANCED OXIDATION PROCESSES (AOP) FOR

WATER PURIFICATION AND RECOVERY.
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0;*+H'" — HO;* (15)

HO;* — HO® + O, (16)
0; + HO® > 0, + HO,* (17)
0; + HO,* - 2 0, + HO® (17

El proceso es caro pero rapido y puede tratar contaminantes organicos presentes en muy
bajas concentraciones (ppb), a pH entre 7 y 8; la relacion molar optima Os/H,0, es

aproximadamente 2:1."

El proceso se acelera a pH alcalino (pH< 9) como se deduce de los pre-equilibrios (18) y
(13). A pesar de que el tratamiento mediante cloro no es un Proceso Avanzado de

Oxidacion, se estudia el efecto del mismo sobre la degradacion del colorante.

2.7 Tratamiento mediante cloro

El cloro es un poderoso oxidante debido a su estructura de capa externa de 7 electrones, es

por ello que posee alta reactividad.'*

El cloro encuentra su principal aplicacion como agente de blanqueo en las industrias
papelera y textil; asimismo se emplea en la esterilizacion del agua potable y de las piscinas,
y en las industrias de colorantes, medicamentos y desinfectantes. El cloro destruye, por
desintegracion, las materias organicas que contienen, por lo general, carbono, oxigeno,

hidrégeno y nitrégeno. *°

'3 Doménech Xavier, Wilson F. Jardim y Marta I. Litter. PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION PARA LA ELIMINACION DE
CONTAMINANTES. Programa Iberoamericano de Ciencia y Tecnologia para el Desarrollo (CYTED), Buenos Aires, 1998.

14 Yagiie, C. S. ELIMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espana, 2001.

¢ Compuestos. Aplicaciones. Cloro. Consultado el 29 de julio de 2010. Disponible en: http://html.rincondelvago.com/halogenos.html
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El Cloro es un decolorante; muchas materias colorantes orgdnicas pueden ser decoloradas
. ., 2 . . . .
por oxidacion,”® por ejemplo: en el tratamiento de la celulosa, en la industria papelera,

textil, etc. 27

Las lejias contienen una disolucién de la sustancia hipoclorito de sodio, NaClO. Esta

. . , : : 2
disolucién actiia sobre los colorantes haciendo que cambien de color. **

Cuando se anade cloro o sus compuestos al agua, se desprenden los siguientes compuestos:
acido hipocloroso, ion hipoclorito y cloro elemental. Esta reaccion tiene lugar en unos

.. ., . 2
cuantos segundos a condiciones de presién y temperatura ambiente. *’

La distribucion de las tres especies depende del pH. El cloro elemental, procedente del
cloro gaseoso, solo perdura durante poco tiempo dentro de la zona de pH normal. Tanto en
el tratamiento de aguas destinadas a consumo humano, como en depuracion de aguas

. 14
residuales.

Para la degradacion de colorantes textiles, la accion del hipoclorito es muy fuerte sobre

muchos colorantes, ataca por medio del cloro al grupo amino de los colorantes.*

" Yagiie, C. S.VELLMINACION DE COLOR EN AGUAS DE INDUSTRIAS DE ACABADO DE PIEL MEDIANTE TECNOLOGIAS
DE OXIDACION. Tesis Doctoral, Universidad de Alicante, Espafia, 2001.
%Compuestos. Aplicaciones. Cloro. Consultado el 29 de julio de 2010. Disponible en: http:/html.rincondelvago.com/halogenos.html

"Decolorantes y agentes blanqueadores. Consultado el 29 de  julio de 2010. Disponible en:
http://www.jmcprl.net/glosario/decolorantes%20y%20agentes%20blanqueadores.htm.
Las aplicaciones del Cloro. Consultado el 29 de julio de 2010. Disponible en:

http://www.solvayiberica.es/static/wma/pdf/1/3/9/2/Ficha02a.pdf

¥ EEPP de Medellin, Departamento de Tratamiento de Acueducto, FUNDAMENTOS PARA LOS PROCESOS DE
POTABILIZACION, Tomos I y 1L

* Misterios en los productos de limpieza, Marta Segura y Josep M Valls. Consultado el 30 de julio de 2010. Disponible en:
http://www.consejogeneralcdl.es/jornadasfq 08/Misterios%20en%20los%20productos%20de%20limpieza.doc.
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3 OBJETIVO GENERAL

Lograr experimentalmente la oxidacion del colorante azul marino drimanen CL-R utilizado

en la industria textil a través de diferentes procesos de oxidacion como son: Tratamiento

con perdxido de hidrégeno, Proceso Fenton, Ozonizacion y Tratamiento con cloro; asi

mismo, evaluar aquel proceso que sea capaz de degradar dicho colorante de manera méas

eficaz en cuanto a tiempo y costo.

3.1 Objetivos Particulares

@

Alcanzar la oxidacion del colorante azul marino drimanen CL-R a través de Procesos
Avanzados de Oxidacion como una alternativa de tratamiento previo a los posibles
procesos bioldgicos.

Determinar el efecto de los oxidantes quimicos sobre el colorante azul marino
drimanen CL-R a través de Espectroscopia de IR.

Comprobar la oxidacion de la molécula del colorante a través de Espectroscopia de
IR.

Evaluar el desempefio de la decoloracion del colorante marino drimanen CL-R a
través de Procesos Avanzados de Oxidacion mediante la comparacion de las gréaficas
obtenidas por espectrofotometria.

Optimizar la cantidad de oxidantes y las condiciones experimentales para lograr la
oxidacion del colorante azul marino drimanen CL-R.

Realizar un analisis comparativo del efecto de los oxidantes quimicos y determinar

cual resulta méas econdmico a nivel laboratorio.
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4 METODO EXPERIMENTAL

1.- Sujeto de estudio: Colorante azul marino drimanen CL-R.

2.- Material: Vasos de precipitados, matraces aforados, varilla de vidrio, espatula, pipetas
volumétricas, placas cromatograficas, termometro, tubos de ensayo, probeta graduada de

100 mL, tubos capilares.

3.- Equipo: Espectrofotémetro de UV-Visible, pH-metro, Espectroscopio de IR, Generador

de ozono marca “ECOs”, parrilla de calentamiento.

4.- Reactivos:

a) Perdxido de hidrégeno, marca comercial: “Grupo Dimacen”.

Formula: cada 100 mL contienen 25 gramos de peroxido de hidrogeno.

b) Hipoclorito de sodio, marca comercial: “Cloralex”.

Ingredientes: Agua, hipoclorito de sodio.

¢) NaOH , H,SO4 y Sulfato Ferroso Amoniacal [Fe (NH4), (SO4), ¢ 6H,O] son reactivos
Sigma.

d) Silica gel, agua destilada, acetona, acido acético, etanol.

5 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

1.- Para asegurarse que el colorante es puro y no se encuentra mezclado con algin otro
color se procedi6 a realizar una cromatografia en capa fina utilizando como disolventes
agua destilada, acetona, cido acético y etanol.

2.- Se prepararon soluciones de diferentes concentraciones de colorante azul marino

drimanen CL-R en “ppm”, en este caso fueron de: 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 50 y 60 ppm.

Las soluciones fueron tratadas con diferentes procesos de oxidacion.
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3.- Una vez preparadas estas soluciones se procedid a hacer un barrido para determinar la
Longitud de Onda maxima en la que absorbe dicho colorante, usando un Espectrofotometro

de UV-Visible marca Genesys TM 10 Series.

4.- A continuacion se prepard una curva patroén para comparar y determinar la eficiencia del
método empleado (en cuanto a eliminacién de color). El “blanco” que se utilizé para las
mediciones se prepard con cada reactivo que contiene el sistema en cada experimentacion,

sin adicionar el colorante azul marino drimanen CL-R.

5.- Posteriormente se llevaron a cabo pruebas con los diferentes tipos de oxidantes que
sugiere el Proceso Fenton; en primer lugar, se trataron las soluciones del colorante
unicamente con perdxido de hidrégeno de marca comercial a un pH &cido (pH=2) para
estudiar el efecto de dicho reactivo. Posteriormente se realizaron las pruebas utilizando el
catalizador de hierro para comparar los resultados obtenidos con el procedimiento antes

mencionado.

6.- Para realizar la medida de pH se utiliz6 un pH-metro marca OAKTON PC510. La
destruccion de la molécula se comprobo realizando pruebas de Espectroscopia de Infrarrojo

con el aparato IR Affinity Shimadzu.

5.1 Procedimiento para el tratamiento con peréxido de hidrégeno:

Previamente, se hizo un estudio de la cantidad de acido sulfurico que se iba a agregar para
acidular el sistema, ya que el tratamiento se lleva a cabo bajo condiciones acidas, tanto para
el tratamiento con peroxido de hidrogeno como para el tratamiento Fenton, en este caso,
pH=2. Al momento de reproducir el sistema que arrojara los datos para la lectura de los
resultados experimentales, se necesita contar por anticipado con la cantidad de acido
sulfurico que se necesita para llevar el sistema hasta pH=2, ya que todas las lecturas se
tomaran inmediatamente después de 10 segundos dado que la reaccion es instantdnea. Este

estudio previo, por consiguiente, tuvo la finalidad de descubrir la cantidad de &cido
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sulfurico que el sistema requeria. La forma de determinar dicha cantidad de H,SO4 fue la

siguiente:

¢ Cuando se trat6 de la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R
y 1 parte de peroxido de hidrégeno), primeramente se agregd en un tubo de ensayo
I mL de colorante azul marino drimanen CL-R, se afiadi6 1 mL de peréxido de
hidrégeno, la mezcla se agitd y se midié el pH inicial, se adicionaron cantidades
conocidas de H;SO4 (0.1 M) hasta que llegar a pH=2 de la mezcla de reaccion.

Este procedimiento se repitié para las siguientes relaciones con las que se trabajo.

Una vez conocida la cantidad de HSO4 (0.1 M) necesaria para llevar cada sistema a pH=2

se reprodujo cada uno de ellos de la siguiente manera:

¢ Para la relaciéon 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de
perdxido de hidrogeno), se midié 1 mL de colorante azul marino drimanen CL-R, se
agregd 1 mL de peroxido de hidrogeno y se acidul6 con la cantidad exacta de H,SO4
(0.IM) determinada previamente hasta pH=2, después, se mididé la absorbancia
pasados 10 segundos de reaccion y se tomo la lectura medida en Espectrofotometro.
Este procedimiento se repitio para cada una de las relaciones con las que se trabajo,
desde la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de
peroxido de hidrogeno), hasta la relacion 1:12 (1 parte de colorante azul marino
drimanen CL-R y 12 partes de peroxido de hidroégeno) y para cada una de las
soluciones preparadas del colorante que fueron: 10, 15, 20, 25, 30, 35, 40, 50 y 60

5.2 Procedimiento para el tratamiento mediante proceso Fenton:
Para un mejor uso del catalizador de Fe*" (Solucién de Sulfato Ferroso Amoniacal) se

procedio a buscar la mejor concentracion que se iba a emplear, esto con el fin de optimizar

el sistema.
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5.2.1 Optimizacion del catalizador de Fe

Se prepararon diferentes soluciones de Sulfato Ferroso Amoniacal [Fe (NH4), (SOy4), °
6H,0] de las siguientes concentraciones: 50, 100, 150, 200, 250, 300, 350, 400, 450, 500,
550 y 600 ppm. Posteriormente se llevo a cabo la técnica del Proceso Fenton para cada una
de las soluciones preparadas de sulfato ferroso, todas las pruebas se realizaron con la
relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 1 parte de peréxido de
hidrégeno y 1 parte de sulfato ferroso), la concentracion escogida del colorante para esta

determinacion fue de 30 ppm. El procedimiento es el siguiente:

¢ Primeramente, se midié 1 mL de solucion de colorante azul marino drimanen CL-R
de 30 ppm, se agregd 1 mL de perdxido de hidréogeno y se aciduld con la cantidad
exacta de H,SOy4 (0.1M) hasta pH=2, se adicion6 de igual manera, 1 mL de sulfato
ferroso de 50 ppm, después, se midido la absorbancia pasados 10 segundos de
reaccion y se tomo la lectura medida en el Espectrofotdmetro.
Este procedimiento se repitid con el resto de las once soluciones de las diferentes

concentraciones de sulfato ferroso preparadas.

Una vez conocida la cantidad de H,SO4 necesaria para llevar cada sistema hasta pH=2 y la

concentracion optima de catalizador, se reprodujo cada uno de ellos de la siguiente manera:

¢ Para la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 1 parte de
perdxido de hidrogeno y 1 parte de sulfato ferroso), se midid 1 mL de colorante azul
marino drimanen CL-R, se agregd 1 mL de perdxido de hidroégeno y se acidulé con
la cantidad exacta de H,SO4 (0.1 M) determinada previamente hasta pH=2, se
adiciono de igual manera, 1 mL de sulfato ferroso (concentracion optima), después,
se midi6 la absorbancia pasados 10 segundos de reaccion y se tomoé la lectura
arrojada por el Espectrofotometro.

Este procedimiento se repitié para cada una de las relaciones con las que se trabajo.
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5.2.2 Efecto de la temperatura

Se llevd a cabo un estudio del comportamiento de los sistemas de reaccion al aumentar la
temperatura de trabajo, se establecen las temperaturas de: 30, 40 y 50°C. Se escogieron
dichas temperaturas porque son mayores a la temperatura ambiente pero ademas no son
excesivamente elevadas. Se trabajo con la concentracion optima de hierro, la reaccion se
llevo a cabo con la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 1 parte

de peroxido de hidrogeno y 1 parte de sulfato ferroso).

5.3 Procedimiento para el tratamiento con ozono:

Este tratamiento consistido en burbujear ozono a las soluciones de colorante, para ello se
empled un generador de ozono marca “ECO;”. Se midié una alicuota de 40 mL de las
soluciones de colorante azul marino drimanen CL-R de 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm y
posteriormente se hizo burbujear ozono para estudiar la de degradacion de color en cada
caso. El efecto catalizador del perdxido de hidrogeno se estudié al momento de agregar el
reactivo a las diferentes muestras para observar dicho efecto, este procedimiento se llevé a
cabo bajo condiciones alcalinas, para el ajuste de pH se utiliz6 una solucion de NaOH (0.5

M).

5.4 Procedimiento para el tratamiento con cloro:

Se estudid, asi mismo, el efecto que tiene el cloro de marca comercial en las soluciones de
colorante azul marino drimanen CL-R de 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm. Dependiendo de los
resultados obtenidos, se puede llevar a cabo una dilucion de la solucion concentrada de
cloro como mejor convenga al estudio. Se afiadid la solucion de cloro a la muestra de
colorante azul marino drimanen CL-R en relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino
drimanen CL-R, 1 parte de solucidon de cloro) y se sigue la secuencia de degradacion de

color.
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6 RESULTADOS Y ANALISIS

Al llevar a cabo la cromatografia en capa fina se establece que el colorante es puro y no se
encuentra mezclado con alguna otra molécula que pueda atribuirle otro color. Ya que tras
varias pruebas se obtuvo que el colorante se desplazaba a lo largo de la placa

cromatografica sin dejar rastros de algun otro compuesto.

Para determinar la Longitud de Onda méxima en la que absorbe el colorante en estudio, se
procedié a realizar un barrido de la muestra de 20 ppm, en este caso se determind que fue
de 598 nm. Para comprobar el dato obtenido se realiza un segundo barrido con la muestra

de 40 ppm y el resultado fue el mismo, una Longitud de Onda méxima de 598 nm.

Una vez establecida la Longitud de Onda en que se leeran todas las muestras se procede a
medir la absorbancia de las muestras de colorante a las diferentes concentraciones de
trabajo. Cabe resaltar que todas las lecturas de absorbancia de los experimentos analizados
se llevaron a cabo a temperatura ambiente, posteriormente se estudiara el efecto que tiene el

aumento de la temperatura de trabajo sobre la reacciones.

Grafica 1: Determinacion de la Longitud de Onda méxima para la muestra de 20 ppm de

colorante azul marino drimanen CL-R.

0.75 1 598; 0.713
0.7 -

0.65 A
0.6 -
0.55 A
0.5 -
0.45 A
0.4 -
0.35 A
0.3 -
0.25 A

Absorbancia

0.2
500 510 520 530 540 550 560 570 580 590 600 610 620 630 640 650 660

Longitud de onda (nm)

27



El siguiente cuadro representa los datos determinados de la absorbancia medida a 598 nm
para cada una de las concentraciones de colorante azul marino drimanen CL-R que se

escogieron para este trabajo.

Cuadro 1: Determinacion de la Absorbancia inicial para cada concentracion del colorante

azul marino drimanen CL-R en ppm.

Concentracion del colorante

Absorbancia inicial

(ppm)
10 0.354
15 0.536
20 0.713
25 0.894
30 1.096
35 1.254
40 1.433
50 1.732
60 2.081

A continuacion se presenta una figura donde se pueden apreciar las diferentes soluciones
preparadas del colorante azul marino drimanen CL-R (ppm) para este experimento.

Figura 1: Representacion de las soluciones de colorante azul marino drimanen CL-R.
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La siguiente grafica representa los datos obtenidos de la absorbancia medida a 598 nm para

cada una de las concentraciones de colorante azul marino drimanen CL-R en ppm.

Grafica 1.1: Curva patrén de la determinacion de la Absorbancia inicial para cada

concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R.
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Concentracién de colorante azul marino drimanen CL-R (ppm)

Como puede observarse en la grafica 1.1, los datos de absorbancia obtenida guardan una

linealidad casi exacta, ya que, al hacer regresion lineal, el coeficiente R es igual a 0.999.

Con esta grafica de absorbancia inicial de cada solucidén preparada de colorante azul marino
drimanen CL-R, se determinara después la eficiencia de cada método empleado en este

estudio y se podra evaluar cudl de ellos es el mas conveniente.

6.1 Tratamiento con peroxido de hidrogeno

Tras llevar a cabo varios experimentos para la determinacion de la influencia del peroxido
de hidrégeno sobre las muestras de colorante, se establece que la reaccion de oxidacion
ocurre instantdneamente, es por ello que todas las lecturas de absorbancia del tratamiento
con perdxido de hidrogeno y tratamiento Fenton se tomaron tras haber pasado 10 segundos

de reaccion.
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Se realizaron los experimentos en los que se coloco 1 mL de colorante azul marino
drimanen CL-R de las diferentes concentraciones preparadas y se vario el volumen de
perdxido de hidrogeno, desde la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen
CL-R y 1 parte de peréxido de hidrogeno), hasta la relacion 1:12 (1 parte de colorante azul
marino drimanen CL-R y 12 partes de perdxido de hidrégeno), se acidula con H,SOy4 (0.1
M) hasta pH=2 y se mide la absorbancia. El pH al cual se manejo el tratamiento fue de 2,
ya que a este pH se logro obtener la maxima degradacion del colorante azul marino

drimanen CL-R.

El siguiente cuadro muestra los datos de la absorbancia obtenida de cada una de las
diferentes concentraciones del colorante azul marino drimanen CL-R en ppm sometidas al
tratamiento con perdxido de hidrogeno desde la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul
marino drimanen CL-R y 1 parte de peréxido de hidrégeno), hasta la relacion 1:12 (1 parte

de colorante azul marino drimanen CL-R y 12 partes de perdxido de hidrogeno)

Asi mismo, los resultados que se muestran en la grafica 2 corresponden a dicha

determinacion.

30



Cuadro 2: Datos obtenidos de la absorbancia de cada concentracidon del colorante sometida

al tratamiento con peroxido de hidrogeno.

Concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R (ppm)

Relacion
10 15 20 25 30 35 40 50 60
Absorbanci

0 0.354 | 0.536 | 0.713 | 0.894 | 1.096 | 1.254 | 1.433 | 1.732 | 2.081
1:1 0.159 | 0.237 | 0.321 | 0.395 | 0479 | 0.562 | 0.62 | 0.772 | 0.958
1:2 0.104 | 0.163 | 0.219 | 0.267 | 0.344 | 0.38 0.43 0.53 | 0.606
1:3 0.078 | 0.102 | 0.145 | 0.192 | 0.228 | 0.288 | 0.316 | 0.388 | 0.435
1:4 0.062 | 0.09 | 0.121 | 0.162 | 0.203 | 0.232 | 0.262 | 0.302 | 0.355
1:5 0.047 | 0.079 | 0.106 | 0.157 | 0.17 | 0.192 | 0.221 0.25 |0.277
1:6 0.044 | 0.065 | 0.088 | 0.114 | 0.138 | 0.175 | 0.221 | 0.232 | 0.264
1:7 0.043 | 0.063 | 0.088 | 0.108 | 0.121 | 0.163 | 0.165 | 0.17 |0.249
1:8 0.033 | 0.055 | 0.07 | 0.096 | 0.111 | 0.134 | 0.153 | 0.159 | 0.209
1:9 0.032 | 0.044 | 0.065 | 0.089 | 0.098 | 0.111 | 0.124 | 0.136 | 0.182
1:10 0.031 | 0.042 | 0.059 | 0.077 | 0.097 | 0.102 | 0.119 | 0.128 | 0.156
1:11 0.026 | 0.035 | 0.051 | 0.072 | 0.085 | 0.102 | 0.104 | 0.113 | 0.15
1:12 0.024 | 0.033 | 0.047 | 0.071 | 0.078 | 0.078 | 0.077 | 0.103 | 0.133

Como puede observarse en el cuadro 2, los datos obtenidos de la absorbancia disminuyen al

aumentar la cantidad de peréxido de hidrogeno presente en el sistema, logicamente, ya que

conforme se incrementa la cantidad de oxidante en el medio de reaccion, el colorante se

degrada potencialmente.
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Por supuesto, a menor concentracion de colorante, mayor serd el porcentaje de degradacion
respecto a las soluciones mas concentradas del colorante. Estos resultados se representan

graficamente a continuacion:

Gréfica 2: Representacion de los datos obtenidos de la absorbancia de cada concentracion
del colorante utilizando perdxido de hidrégeno como oxidante a condiciones acidas, desde
la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de peroxido de
hidrégeno), hasta la relacion 1:12 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 12

partes de peroxido de hidrogeno).

=4=10 ppm
=@=15 ppm

Absorbancia

Partes de perdxido de hidrégeno

En la grafica 2 se observa que a una relacion 1:4 (1 parte de colorante azul marino
drimanen CL-R y 4 partes de peroxido de hidrogeno) la tendencia de degradacion
practicamente permanece constante y por lo tanto, no seria necesario trabajar con dosis mas

elevadas de perdxido de hidrogeno.

Se observa también, que a una concentracion de colorante de 10 ppm con una relacion 1:1

(1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de perdxido de hidrégeno),
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ocurre una reduccion de absorbancia de 0.354 a 0.159, lo que representa un porcentaje de

reduccion de color de 55.08 %.

So6lo con la adiciéon de perdxido de hidrégeno, se observd que el color descendid en
intensidad y la absorbancia medida disminuy6. En el Anexo “A” se incluyen las fotografias
de las pruebas realizadas para cada concentracion de colorante sometida al tratamiento con

peréxido de hidrogeno.

Para comprobar que esta reduccion de absorbancia no fuera por simple dilucion de las
muestras, se realizaron pruebas de IR en donde se comprobd que ocurre la ruptura de la
estructura molecular (ver Diagrama 3). Por tanto, el peroxido de hidrégeno por si soélo es

capaz de degradar el colorante.

6.2 Tratamiento mediante proceso Fenton

Se determin6 que la concentraciéon de Fe*™ de 500 ppm era la ideal para la experimentacion,
ya que con esta concentracion se obtuvo la menor absorbancia, lo que significa que con una
concentracion de sulfato ferroso de 50 ppm a 450 ppm no es suficiente la fuerza de
degradacion sobre el colorante azul marino drimanen CL-R, es hasta 500 ppm que se
obtiene la mayor degradacion de color que se traduce en la menor lectura de absorbancia.
En 550 y 600 ppm las lecturas de absorbancia practicamente permanecen constantes y no es

necesario usar esas concentraciones.

Al agregar la solucion de sulfato ferroso de 500 ppm se observo un efecto de desaparicion
del color casi inmediata en comparacion a las pruebas realizadas utilizando Unicamente
perdxido de hidrogeno comercial. Con la finalidad de comprobar la oxidacion del colorante
por la disminucion de coloracion que se muestra en la gréafica 3, se llevo a cabo el analisis

espectroscopico de IR (ver Diagrama 3 pag. 65).
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Cuadro 3: Datos obtenidos de la absorbancia de cada concentracion del colorante sometida

al tratamiento mediante Proceso Fenton.

Concentracion del colorante Azul Marino Drimanen CL-R (ppm)

Relacion
10 15 20 25 30 35 40 50 60
Absorbancia

0 0.354 | 0.536 | 0.713 | 0.894 | 1.096 | 1.254 | 1.433 | 1.732 | 2.081
1:1 0.066 | 0.108 | 0.159 | 0.194 | 0.272 | 0.335 | 0.348 | 0.375 | 0.452
1:2 0.042 | 0.057 | 0.09 | 0.113 | 0.14 | 0.188 | 0.19 | 0.211 | 0.271
1:3 0.024 | 0.043 | 0.055 | 0.084 | 0.084 | 0.112 | 0.12 | 0.128 | 0.157
1:4 0.021 | 0.032 | 0.044 | 0.059 | 0.071 | 0.085 | 0.092 | 0.122 | 0.149
1:5 0.016 | 0.023 | 0.033 | 0.043 | 0.059 | 0.068 | 0.072 | 0.085 | 0.133
1:6 0.012 | 0.02 | 0.026 | 0.037 | 0.044 | 0.058 | 0.057 | 0.076 | 0.087
1:7 0.009 | 0.017 | 0.023 | 0.03 0.04 | 0.052 | 0.052 | 0.064 | 0.078
1:8 0.009 | 0.015 | 0.019 | 0.026 | 0.038 | 0.039 | 0.049 | 0.06 0.071
1:9 0.007 | 0.011 | 0.017 | 0.022 | 0.034 | 0.031 | 0.048 | 0.055 | 0.057
1:10 0.006 | 0.011 | 0.014 | 0.019 | 0.026 | 0.038 | 0.042 | 0.051 | 0.049
1:11 0.005 | 0.008 | 0.014 | 0.018 | 0.022 | 0.022 | 0.037 | 0.047 | 0.047
1:12 0.004 | 0.008 | 0.012 | 0.018 | 0.014 | 0.015 | 0.027 | 0.044 | 0.028
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Grafica 3: Representacion de los datos obtenidos de la absorbancia de cada concentracion
del colorante utilizando peréxido de hidrogeno y solucion de sulfato ferroso como

catalizador a condiciones acidas.
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En la grafica 3 se observa que a una relacion 1:2 (1 parte de colorante azul marino
drimanen CL-R, 2 partes de peroxido de hidroégeno y 2 partes de sulfato ferroso) la
tendencia de degradacion practicamente permanece constante y por lo tanto, no seria
necesario trabajar con dosis mas elevadas de peroxido de hidrogeno ni del catalizador de
hierro, este resultado era de esperarse, ya que al tratarse del sistema catalizado del
tratamiento con peroxido de hidrogeno es logico que la degradacion ocurriera mas
rapidamente, de igual forma que la tendencia de degradacion se hiciera constante a menor

relacién a comparacion del tratamiento con peroxido de hidrogeno.

A continuacidon se hace una comparacion entre ambas caracteristicas de los sistemas,
tratamiento con peroxido de hidrogeno y tratamiento Fenton para observar a mas detalle la
diferencia entre ambos, se incluye desde la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino
drimanen CL-R y 1 parte de peroxido de hidrogeno) y (1 parte de colorante azul marino

drimanen CL-R, 1 parte de perdxido de hidrégeno y 1 parte de sulfato ferroso)
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respectivamente, hasta la relacion 1:12 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y

12 partes de peroxido de hidrégeno) y (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R ,

12 partes de peroxido de hidrogeno y 12 partes de sulfato ferroso) respectivamente.

Cuadro 4: Comparacion de absorbancia medida del colorante azul marino drimanen CL-R a

diferentes concentraciones utilizando el tratamiento con peroxido de hidrogeno comercial

(TP) y tratamiento Fenton (TF).

Concentracion del colorante Azul Marino Drimanen CL-R (ppm)

10 20 30 40
Relacion
Absorbancia
TP TF TP TF TP TF TP TF TP TF TP TF
0 0.354 0.713 1.096 1.433 1.732 2.081
1:1 0.159 | 0.066 | 0.321 | 0.159 | 0.479 | 0.272 | 0.62 | 0.348 | 0.772 | 0.375 | 0.958 | 0.452
1:2 0.104 | 0.042 | 0.219 | 0.09 | 0.344 | 0.14 | 0.43 | 0.19 | 0.53 | 0.211 | 0.606 | 0.271
1:3 0.078 | 0.024 | 0.145 | 0.055 | 0.228 | 0.084 | 0.316 | 0.12 | 0.388 | 0.128 | 0.435 | 0.157
1:4 0.062 | 0.021 | 0.121 | 0.044 | 0.203 | 0.071 | 0.262 | 0.092 | 0.302 | 0.122 | 0.355 | 0.149
1:5 0.047 | 0.016 | 0.106 | 0.033 | 0.17 | 0.059 | 0.221 | 0.072 | 0.25 | 0.085 | 0.277 | 0.133
1:6 0.044 | 0.012 | 0.088 | 0.026 | 0.138 | 0.044 | 0.221 | 0.057 | 0.232 | 0.076 | 0.264 | 0.087
1:7 0.043 | 0.009 | 0.088 | 0.023 | 0.121 | 0.04 | 0.165 | 0.052 | 0.17 | 0.064 | 0.249 | 0.078
1:8 0.033 | 0.009 | 0.07 | 0.019 | 0.111 | 0.038 | 0.153 | 0.049 | 0.159 | 0.06 | 0.209 | 0.071
1:9 0.032 | 0.007 | 0.065 | 0.017 | 0.098 | 0.034 | 0.124 | 0.048 | 0.136 | 0.055 | 0.182 | 0.057
1:10 0.031 | 0.006 | 0.059 | 0.014 | 0.097 | 0.026 | 0.119 | 0.042 | 0.128 | 0.051 | 0.156 | 0.049
1:11 0.026 | 0.005 | 0.051 | 0.014 | 0.085 | 0.022 | 0.104 | 0.037 | 0.113 | 0.047 | 0.15 | 0.047
1:12 0.024 | 0.004 | 0.047 | 0.012 | 0.078 | 0.014 | 0.077 | 0.027 | 0.103 | 0.044 | 0.133 | 0.028

Como se aprecia en el cuadro 4, el tratamiento Fenton, para todas las concentraciones,

resulta mas efectivo para la degradacion del colorante azul marino drimanen CL-R porque

36




implica un sistema catalizado por hierro y por consiguiente la decoloraciéon es mas evidente
ya que la Absorbancia obtenida en cada sistema tratado mediante proceso Fenton es mucho

menor que la que se obtuvo con el tratamiento con peroxido de hidrogeno.

En los siguientes cuadros se incorpora el porcentaje de reduccion de color para ambos
tratamientos de cada concentracion de colorante azul marino drimanen CL-R en ppm para
la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de peroxido de
hidrégeno) y (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R , 1 parte de peroxido de
hidrégeno y 1 parte de sulfato ferroso) respectivamente, también se incluye la relacion 1:4
(1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 4 partes de peroxido de hidréogeno) y (1
parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 4 partes de perdxido de hidrégeno y 4

partes de sulfato ferroso) respectivamente.

Se elige la relacion 1:1 ya que aqui se puede comparar qué tratamiento resulta mas
adecuado con igual nimero de partes de colorante, peroxido de hidrogeno y sulfato ferroso
respectivamente, asi mismo, la relacion 1:4 da la posibilidad de comparar hasta que punto
la tendencia de degradacion permanece constante. En el Anexo “A” (pag. 74) se aprecian
mejor los resultados de la secuencia de degradacion para cada concentracion de colorante
azul marino drimanen CL-R empleando los tratamientos con perdxido de hidrogeno y

tratamiento Fenton.
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Cuadro 5: Porcentaje de disminucion de color en relacion 1:1 para el tratamiento con
peroxido de hidrogeno (TP) (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de
perdxido de hidrogeno) y tratamiento Fenton (TF) (1 parte de colorante azul marino

drimanen CL-R, 1 parte de peroxido de hidrogeno y 1 parte de sulfato ferroso).

Concentracion
S Absorbancia Porcentaje de reduccion de
inicial color
(ppm) (TP) (TF)
10 0.354 55.08 81.36
15 0.536 55.78 79.85
20 0.713 54.98 77.70
25 0.894 55.82 78.30
30 1.096 56.30 75.18
35 1.254 55.18 73.29
40 1.433 56.73 75.72
50 1.732 55.43 78.35
60 2.081 53.96 78.28

Asi que, como se puede observar en el cuadro 5, los mayores porcentajes de reduccioén son
cuando se trabaja con el proceso Fenton, mientras que con el tratamiento con peréxido de
hidrégeno el porcentaje de reduccion de color es de 55.47 % en promedio, el proceso
Fenton aporta 77.55% de reduccioén promedio de color, lo que rectifica nuevamente que el
sistema catalizado aporta mejores beneficios para la degradacion del color y ademas ocurre

instantaneamente.
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Cuadro 6: Porcentaje de disminucion de color en relacion 1:4 para el tratamiento con
peroxido de hidrogeno (TP) (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 4 partes de
perdxido de hidrogeno) y tratamiento Fenton (TF) (1 parte de colorante azul marino

drimanen CL-R, 4 partes de perdxido de hidrogeno y 4 partes de sulfato ferroso).

OIS Absorbancia  Porcentaje de reduccion
SESCE inicial de color
(ppm) (TP) (TF)
10 0.354 82.49 94.07
15 0.536 83.21 94.03
20 0.713 83.03 93.83
25 0.894 81.88 93.40
30 1.096 81.48 93.52
35 1.254 81.50 93.22
40 1.433 81.72 93.58
50 1.732 82.56 92.96
60 2.081 82.94 92.84

El cuadro 6 indica, de igual forma, que los mayores porcentajes de reduccion son cuando se
trabaja con el proceso Fenton, en este caso se us6 una relacion de 1:4, tanto el tratamiento
con perdxido de hidrogeno como el proceso Fenton se potencializan, sin embargo, no es
suficiente para que el tratamiento con perdxido rebase los mejores resultados que se
obtienen con el proceso Fenton. En este caso, el tratamiento con perdxido de hidrogeno da
un porcentaje de reduccion de color es de 82.31 % en promedio y el proceso Fenton aporta

93.49 %
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6.2.1 Efecto de la temperatura en la reaccion sobre el proceso Fenton

Dado que, la temperatura a la que se encuentra la reaccion es un factor de consideracion, se
realizaron diferentes pruebas en las que se establecen las temperaturas de: 30, 40 y 50°C
Se trabajo con la concentracion 6ptima de Fe*, que es de 500 ppm, la reaccion se llevo a
cabo con la relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 1 parte de
perdxido de hidrogeno y 1 parte de sulfato ferroso), la concentracion elegida de colorante
fue de 30 ppm y ya que la tendencia de la curva patrén de las diferentes soluciones
preparadas del colorante es lineal, se puede visualizar el comportamiento del resto de las

soluciones de colorante.
En el siguiente cuadro se encuentran plasmados los resultados obtenidos al incrementar la
temperatura de trabajo, la absorbancia inicial que se obtuvo a temperatura ambiente de la

solucion de 30 ppm es de 1.096.

Cuadro 7: Efecto de la temperatura sobre la reaccion tratada con el proceso Fenton.

Porcentaje de

Temperatura (°C) Absorbancia
degradacion de color
30 0.223 79.65 %
40 0.201 81.66%
50 0.113 89.68%

El resultado obtenido fue que al incrementar la temperatura de trabajo desde 30 hasta 50°C
se va alcanzando una mayor degradacion de color, por consiguiente, el mejor resultado
obtenido fue con la temperatura de 50°C, es decir, mayor degradacioén del color y menor
absorbancia. Por lo tanto, para conseguir un mejor resultado, rapido y optimizado, se puede

incrementar la temperatura de trabajo.
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6.3 Tratamiento mediante ozono

En el cuadro 8 se muestran los resultados obtenidos de absorbancia de las muestras tratadas

unicamente con ozono (Os), se utilizan las concentraciones de colorante azul marino

drimanen CL-R de 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm.

Cuadro 8: Datos obtenidos de absorbancia siguiendo la secuencia de degradacion del

colorante azul marino drimanen CL-R a diferentes concentraciones en ppm, empleando

0Z0ono.

Tiempo (min)

Concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R (ppm)

10 20 30 40 50 60
Absorbancia

0 0.354 0.713 1.096 1.433 1.732 2.081
20 0.054 0.243 0.514 0.761 0.957 1.123
40 0.008 0.051 0.213 0.393 0.532 0.714
60 0.004 0.012 0.063 0.188 0.274 0.449
80 0.003 0.005 0.017 0.069 0.113 0.255
160 0.003 0.004 0.006 0.009 0.016
230 0.003 0.003 0.005 0.01
300 0.002 0.005 0.007
360 0.004 0.006
450 0.005

En este cuadro se nota que a menor concentraciéon del colorante es menor el tiempo que

tarda en desaparecer o degradarse el color y viceversa, que a mayor concentracion del

colorante, mayor tiempo tarda en actuar el ozono para la degradacion del color, en este

punto, el colorante se ha oxidado.
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Para una concentracion de colorante azul marino drimanen CL-R de 10 ppm el ozono tarda
1 hora con 20 minutos en degradar el colorante, para el caso de una concentracion de
colorante azul marino drimanen CL-R de 20 ppm el resultado es proporcional, incrementa
hasta 2 horas con 40 minutos el tiempo de degradacion, para 30 ppm el ozono tarda en
degradar el colorante 3 horas con 50 minutos, para 40 ppm tarda 5 horas, para 50 ppm el
tiempo es de 6 horas y por ultimo tarda 7 horas con 30 minutos en degradar el colorante de

concentracion de 60 ppm.

Se busco llegar hasta una lectura minima de absorbancia, en este caso, la minima fue de
0.005, a pesar de que el colorante practicamente estaba incoloro mucho antes de llegar
hasta las ultimas lecturas, seguia presentando lectura de absorbancia, en el Anexo “B” (pag.
79) se puede apreciar con mayor claridad los resultados obtenidos gracias a las fotografias

representantes de la experimentacion.
La siguiente grafica constituye los datos obtenidos en el cuadro anterior donde se podra

apreciar mejor la secuencia de degradacion de color de las muestras de colorante tratadas

con 0zono.
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Grafica 4: Representacion de los datos obtenidos de absorbancia siguiendo la secuencia

degradacion de color de cada concentracion del colorante empleando ozono.
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Aunque practicamente a 100 minutos (1 hora con 40 minutos) de estar actuando el ozono
sobre las muestras, ain presentaban un poco de color y muy baja absorbancia, por tanto, se

busco llegar hasta la lectura mas minima posible.

A pesar de que el tratamiento con ozono da buenos resultados respecto a la degradacion
maxima del colorante, el tiempo minimo de degradacion del colorante fue de 80 minutos
para una concentracion de 10 ppm y el maximo fue de 450 minutos para 60 ppm, entonces,
con el fin de reducir el tiempo de degradacidon por medio de ozono se estudia el efecto del
ozono con peroxido de hidrogeno a pH alcalino, se trata de agregar agua oxigenada a las
diferentes muestras manteniendo un pH basico, que fue modificado con una soluciéon de

NaOH (0.5M)

Sin embargo, tras realizar varias pruebas siguiendo la secuencia de reaccion con 0zono en
donde se trataron las soluciones, primeramente, con peroxido de hidrégeno como

catalizador a condiciones bésicas y en segundo lugar, se trataron las soluciones solo
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modificando el pH de la soluciéon de colorante azul marino drimanen CL-R con NaOH
hasta pH bésico, se concluye que, unicamente modificando el pH hasta volverlo bésico con
NaOH, se obtiene un mejor resultado en comparacion con el de ozono con perdxido de

hidrogeno a las mismas condiciones alcalinas.

Una vez determinado que se obtiene mayor degradacion del colorante azul marino
drimanen CL-R con ozono adicionando Unicamente NaOH para modificar el pH hasta
hacerlo basico, se realiza una optimizacion de pH para determinar cuél es el mas adecuado
para trabajar con cada una de las concentraciones de colorante preparadas, ya que, para
menores concentraciones de colorante no es necesario trabajar con un pH mayor o mas

basico que implica mayor cantidad de NaOH agregado.

El resultado obtenido de esta optimizacion de pH se muestra en el cuadro 9.

Cuadro 9: Optimizacion de pH que se realizo con Hidréxido de Sodio (0.5 M) para llevar a

cabo el tratamiento de 0zono en medio basico.

Concentracion de pH optimizado con
colorante (ppm) NaOH (0.5M)
10 9.5
20 10
30 10
40 10.5
50 10.5
60 11

Como puede observarse en el cuadro 9, para una concentracion de colorante de 10 ppm,
con el ajuste de pH a 9.5 es necesario para lograr una degradacion Optima, para el caso de la
concentracion de colorante de 60 ppm, es necesario aumentar el pH hasta 11 ya que la

solucion se encuentra mucho mas concentrada, aun asi, la degradacion es Optima.
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Para cada concentracion de colorante se llevo a cabo el estudio para determinar que pH era

el optimo.

La grafica 4.1 muestra los resultados obtenidos con las diferentes pruebas para la
optimizacion de pH para el caso de una concentracion de 60 ppm, los resultados
ejemplifican el procedimiento que se llevd a cabo para el resto de las concentraciones

empleadas del colorante.

Grafica 4.1: Representacion de los datos obtenidos de la absorbancia siguiendo la

degradacion de la concentracion de 60 ppm del colorante a diferentes pH's empleando
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Como se puede observar en la grafica 4.1, al trabajar con diferentes valores de pH, el color
se degrada en el mismo tiempo y da el mismo valor de absorbancia al trabajar con pH=11 o

pH=13, por lo tanto, es recomendable utilizar pH=11 en este caso.
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Explicado todo la anterior, el siguiente cuadro representa los datos que se obtuvieron del
tratamiento con ozono a pH alcalino, en donde Unicamente se modifica el pH de las

soluciones con NaOH hasta volverlo basico.

Cuadro 10: Datos obtenidos de la absorbancia siguiendo la secuencia de degradacion del
colorante azul marino drimanen CL-R a diferentes concentraciones empleando ozono en

medio basico.

Concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R (ppm)
Tlempo (min) 10 20 30 40 50 60
Absorbancia
0 0.354 0.713 1.096 1.433 1.732 2.081
2 0.071 0.211 0.242 0.264 0.377 0.63
4 0.03 0.085 0.116 0.101 0.136 0.172
5 0.024 0.06 0.092 0.076 0.088 0.122
15 0.003 0.012 0.021 0.012 0.014 0.013
20 0.003 0.011 0.008 0.009 0.009
30 0.003 0.004 0.005 0.005
40 0.003 0.004 0.004
50 0.003 0.004
60 0.003

El cuadro 10 muestra que el tiempo de reaccion del ozono en medio alcalino es mucho
menor en comparacion con el sistema empleado ozono inicamente. El tiempo que tarda una
solucion de 10 ppm en degradarse se reduce de 1 hora con 20 minutos hasta solo 15
minutos, de igual manera, cuando para una solucion de 20 ppm el ozono tard6 2 horas con
40 minutos, ahora con el sistema empleando ozono en medio basico el tiempo de

degradacion es de solo 20 minutos, para la concentracion de 30 ppm el tiempo se reduce a
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solo 30 minutos en comparaciéon con las 3 horas y 50 minutos del sistema empleando
unicamente ozono, para las soluciones de 40 ppm, 50 ppm y 60 ppm los tiempos de
degradacion son de 40 minutos, 50 minutos y 60 minutos respectivamente en comparacion
con las 5 horas, 6 horas y 7 horas con 30 minutos correspondientemente con el sistema

empleando ozono solamente.

En el Anexo “B” se muestra con mayor detalle los datos obtenidos de estos experimentos
donde se observa la gran diferencia que aporta el trabajar con ozono y ozono en medio

alcalino.

A continuacion se hace una comparacion entra ambos sistemas empleados, el tratamiento

con 0zono y tratamiento con ozono en medio alcalino.

Esquema 1: Comparacion entre la secuencia de degradacion del colorante azul marino

drimanen CL-R a diferentes concentraciones utilizando ozono y ozono a pH basico.
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La leyenda de las graficas del esquema les la siguiente:

Tratamiento con 0zono

Tratamiento con ozono a pH alcalino

Como se muestra en el esquema 1, el Sistema con ozono a pH alcalino da mejores

resultados ya que reduce el tiempo para la degradacion del colorante significativamente.

La diferencia de degradacion de color entre el método de ozonificacion simple y el sistema

a pH alcalino es minima, lo que habla de la eficacia del método de ozonificacion en
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general, en el primero, ozonificacion simple, se obtiene en promedio una degradacion del
99.63 % y en el segundo, sistema a pH alcalino, se obtiene del 99.65%, sin embargo, lo que
aqui se deber resaltar es que el sistema a pH alcalino es mucho mas conveniente ya que
reduce el tiempo de reaccion, el promedio de ahorro de tiempo que ofrece es del 85.85 % y

por tanto un ahorro de energia significativa.

Logicamente es mejor utilizar el sistema a pH alcalino ya que ayuda a ahorrar cantidades

importantes de tiempo y energia eléctrica.

6.4 Tratamiento con cloro

Para estudiar el efecto del cloro, primero se hace una dilucion de la solucion original, ya
que al usar la solucion concentrada no se puede seguir una secuencia de degradacion de
color ya que ocurre muy rapidamente, por lo tanto, es necesario hacer esta dilucion y asi

obtener datos medibles.

Se probaron diferentes diluciones de cloro, la concentraciéon mas conveniente para llevar a
cabo el estudio fue de 10% en volumen. A partir de esta concentracion se pudieron obtener
los datos siguiendo la secuencia de degradacion, se realizaron todos los experimentos con
las diferentes concentraciones del colorante azul marino drimanen CL-R que fueron de 10,
20, 30, 40, 50 y 60 ppm. La relacion entre colorante y oxidante empleada fue de 1:1 (1

parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de cloro).
A continuacion, se representa en el siguiente cuadro los datos que se obtuvieron del

tratamiento con cloro de las muestras, ya que la secuencia de degradacion es muy rapida, se

siguio solo hasta los primeros 5 minutos.
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Cuadro 11: Datos obtenidos del estudio de la degradacion del colorante azul marino

drimanen CL-R a diferentes concentraciones empleando cloro, (10/100 mL).

Tiempo (min)

Concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R (ppm)

10 20 30 40 50 60
Absorbancia
00:00 0.354 0.713 1.096 1.433 1.732 2.081
00:01 0.154 0.291 0.454 0.587 0.729 0.867
00:02 0.146 0.28 0.436 0.563 0.701 0.842
00:03 0.14 0.268 0.417 0.54 0.674 0.805
00:04 0.134 0.254 0.396 0.519 0.647 0.776
00:05 0.128 0.247 0.376 0.499 0.625 0.739
00:10 0.109 0.213 0.318 0.441 0.539 0.631
00:15 0.093 0.186 0.285 0.377 0.48 0.544
00:20 0.082 0.164 0.246 0.325 0.417 0.489
00:25 0.072 0.147 0.216 0.293 0.366 0.43
00:30 0.064 0.133 0.195 0.258 0.325 0.38
00:35 0.057 0.118 0.172 0.229 0.299 0.349
00:40 0.051 0.107 0.154 0.21 0.269 0.314
00:45 0.047 0.097 0.138 0.189 0.244 0.285
00:50 0.042 0.089 0.129 0.171 0.227 0.266
00:55 0.039 0.082 0.117 0.16 0.209 0.244
01:00 0.036 0.074 0.108 0.147 0.192 0.227
01:30 0.024 0.05 0.072 0.101 0.132 0.156
02:00 0.017 0.037 0.051 0.073 0.099 0.118
02:30 0.014 0.028 0.039 0.054 0.077 0.092
03:00 0.012 0.023 0.03 0.042 0.061 0.072
03:30 0.01 0.02 0.025 0.034 0.049 0.059
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04:00 0.009 0.017 0.021 0.03 0.04 0.048

04:30 0.008 0.015 0.018 0.024 0.034 0.04

05:00 0.007 0.014 0.016 0.021 0.029 0.034

En el Anexo “C” (pag. 91), se puede apreciar con mas claridad la degradacion de color que

sufre el colorante. La siguiente grafica representa los datos obtenidos en el cuadro anterior.

Gréfica 5: Secuencia de degradacion del colorante azul marino drimanen CL-R a diferentes

concentraciones utilizando cloro.
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Como se muestra en la grafica 5, un considerable porcentaje de degradacién de color ocurre
en los primeros 15 segundos de la reaccién, a partir de 2 minutos la tendencia es

practicamente lineal. A los 5 minutos las muestras permanecen con un ligero color
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amarillo, pero, al paso de alrededor de 1 hora las muestras se tornan incoloras totalmente,
las siguientes figuras muestran tal diferencia.

Figura 2: Representacion de las soluciones de colorante azul marino drimanen CL-R

tratadas con cloro al cabo de 5 minutos.

Figura 3: Representacion de las soluciones de colorante azul marino drimanen CL-R
tratadas con cloro al cabo de 1 hora.

Las figuras 2 y 3 representan el cambio de coloracion de las soluciones tratadas con cloro,
como puede observarse, al cabo de 1 hora las soluciones han quedado incoloras totalmente.
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Con el fin de hacer notar que el mayor porcentaje de degradacion color ocurre en los

primeros 15 segundos de la reaccion, se realiza la siguiente gréfica.

Gréfica 6: Secuencia de degradacion en los primeros 15 segundos de reaccion del colorante

azul marino drimanen CL-R con cloro.
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En la gréafica 6 se aprecia mucho mejor la secuencia de degradacion de color en los

primeros 15 segundos de reaccion, esto también puede observarse en el Anexo “C”.

Con el fin de mostrar las cualidades de degradacién del tratamiento con cloro que se aplic

a las muestras del colorante azul marino drimanen CL-R, se procede a representar el

porcentaje de degradacion que obtuvieron las muestras.
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Cuadro 12: Porcentajes de degradacion de color mediante el tratamiento con cloro para las

muestras del colorante azul marino drimanen CL-R a diferentes concentraciones.

Tiempo (min)
Concentracién del | Absorbancia

colorante (ppm) Ricial 00:00 00:15 01:00 03:00 05:00
Porcentaje de degradacién (%)
10 0.354 0 73.7 89.8 96.6 98.0
20 0.713 0 73.9 89.6 96.8 98.0
30 1.096 0 74.0 90.1 97.3 98.5
40 1.433 0 73.7 89.7 97.1 98.5
50 1.732 0 72.3 88.9 96.5 98.3
60 2.081 0 73.9 89.1 96.5 98.4

Como se puede ver, en los primeros 15 segundos de reaccion la muestra ya se ha degradado
un 73.58% en general, en el primer minuto de reaccion el cloro ha logrado degradar el
89.53% en promedio del color, la maxima degradacion se observa tras finalizar el
seguimiento de la secuencia de degradacion a los 5 minutos, el promedio de degradacion es

de 98.28%.

6.5 Comparacion entre los tratamientos

Hasta este punto los 5 tratamientos para la degradacion de color ya han sido estudiados
(tratamiento con perdxido de hidrogeno, tratamiento mediante proceso Fenton, tratamiento
con 0zono, tratamiento con ozono en medio basico y tratamiento con cloro), al respecto se

hace una comparacion de cada uno de ellos para analizar sus caracteristicas.

A continuacion, se hace una comparacion entre las curvas de la determinacion de la
Absorbancia inicial para cada concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R con
los tratamientos con perdéxido de hidrogeno (TP) y tratamiento Fenton (TF), ambos en

relacion 1:1 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 1 parte de peroxido de
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hidrégeno) y (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 1 parte de peroxido de
hidrégeno y 1 parte de sulfato ferroso) respectivamente. Se hace esta comparaciéon en
relacion 1:1 para estudiar el efecto de aplicar solo 1 parte de oxidante por cada parte de

colorante.

Grafica 7: Comparacion entre los tratamientos con perdxido de hidrégeno (TP) y Fenton

(TF) en relacion 1:1.
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En la grafica anterior se puede notar que el proceso Fenton resulta més efectivo para la
degradacion del colorante azul marino drimanen CL-R ya que la lectura de absorbancia es

mucho menor que la comparada con el tratamiento con perdxido de hidrogeno.

En el tratamiento mediante proceso Fenton se observo que a una relacion 1:2 (1 parte de

colorante azul marino drimanen CL-R, 2 partes de perdéxido de hidrogeno y 2 partes de
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sulfato ferroso) la tendencia de degradacién practicamente permanece constante, sin
embargo, para realizar otra grafica de comparacidon entre tratamiento con peroxido de
hidrogeno y el tratamiento mediante proceso Fenton se escoge la relacion 1:4 (1 parte de
colorante azul marino drimanen CL-R y 4 partes de perdxido de hidrogeno) y (1 parte de
colorante azul marino drimanen CL-R , 4 partes de peroxido de hidrogeno y 4 partes de
sulfato ferroso) respectivamente, ya que en esta relacion, la degradacion con el tratamiento

con perdxido de hidrogeno se vuelve en un comportamiento lineal.

Gréafica 8: Comparacion entre los tratamientos con peroxido de hidrogeno (TP) y Fenton

(TF) en relacion 1:4.
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A pesar de que en relacion 1:1 el proceso Fenton es muy efectivo para degradar el
colorante, en relacion 1:4 el proceso se potencializa o aumenta su efectividad, ya que se
agregan 4 partes mas de peroxido de hidrégeno y de catalizador de hierro respecto al

colorante, tal y como puede observarse en la grafica anterior.
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Posteriormente se hace una comparacion entre las curvas de la determinacion de la
Absorbancia inicial para cada concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R con
los tratamientos con ozono y ozono en medio basico. La siguiente grafica representa dicha
comparacion en los primeros 20 minutos de reaccion para ambos sistemas, ademas se
incluyen los datos del tratamiento con ozono en los primeros 60 minutos de reaccion para

analizar la eficiencia de los métodos.

Grafica 9: Comparacion entre los tratamientos con ozono y ozono en medio alcalino, con

tiempo de reaccion de 20 y 60 minutos.

2.5 -
=—¢— Absorbancia inicial

—#—Tratamiento con ozono (20 min)

=f—Tratamiento con ozono (60 min)

=0—Tratamiento con ozono a pH béasico (20 min)

Absorbancia

0 10 20 30 40 50 60

Concentracién de colorante azul marino drimanen CL-R
(ppm)

La grafica 9 muestra que, a 20 minutos de reaccion, el tratamiento de ozonificacion simple
ha degradado el colorante pero ain no significativamente, tras 60 minutos de reaccion,
todavia presenta lectura de absorbancia, l6gicamente, el resultado es mejor, el colorante se

ha degradado mucho mas ya que ha pasado mas tiempo de reaccion, sin embargo, con tan
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solo 20 minutos de reaccion, el tratamiento con ozono en medio basico ha logrado degradar

totalmente el colorante.

La siguiente grafica representa la misma comparacion entre el tratamiento con ozono y
ozono en medio bésico, pero, en este caso, se compara en los primeros 2 minutos de

reaccion.

Grafica 9.1: Comparacion entre tratamiento con 0zono y tratamiento con ozono en medio

alcalino, con tiempo de reaccion de 2 minutos.

2.5 7 == Absorbancia inicial

= Tratamiento con ozono (2 min)

—=8—Tratamiento con ozono a pH béasico (2 min)

=
ot

Absorbancia
—

0.5
0 T T T 1
0 10 20 30 40 50 60
Concentracién de colorante azul marino drimanen CL-R
(ppm)

En la grafica 9.1 se puede observar mas claramente lo que pasa cuando se trabaja con un
sistema de ozono a pH bdsico, la degradacién ocurre mas rapidamente; con el tratamiento
de ozonificacion simple, en los primeros 2 minutos, practicamente no se ha degradado el

color.

Ahora se procede a comparar las curvas de la determinacion de la Absorbancia inicial para

cada concentracion del colorante azul marino drimanen CL-R con el tratamiento con cloro.
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La siguiente grafica muestra tal comparacion, incluye los primeros 5 segundos de reaccion,
15 segundos de reaccion y por ultimo los 5 minutos de reaccion, que es el tiempo total que

se siguio la secuencia de degradacion

Grafica 10: Comparacion del tratamiento con cloro a diferentes tiempos.
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La grafica 10 muestra que la maxima degradacion de color ocurre a los 5 minutos.

Notese, que para las graficas 7, 8, 9, 9.1 y 10, se hace unicamente una comparacion entre
las curvas y los métodos empleados para observar la disminucion de absorbancia y por

consiguiente, la degradacion del color.

Ahora bien, a continuacion se muestra un cuadro donde se plasman los porcentajes de
degradacion de cada tratamiento empleado en esta investigacion que son: el tratamiento con
perdxido de hidrogeno (TP), tratamiento Fenton (TF) en relacion 1:1 y 1:4, tratamiento con
ozono (TO) y ozono en a pH alcalino (TO pH) y tratamiento con cloro (TCI), con el fin de

analizar cada uno de ellos, determinar con cudl se obtuvo el mayor porcentaje de
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degradacion de color y de igual manera, analizar cudl es la mejor opcidon dependiendo del

tiempo aplicado, costo de los reactivos y cudl afecta menos al medio ambiente.

Cuadro 13: Porcentajes de degradacion de color de cada uno de los tratamientos empleados.

(TF) rel (TP rel
11 1:4

Porcentajes de degradacién de color (%)
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Grafica 11: Porcentajes de degradacion de color de cada uno de los tratamientos empleados.
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Esta grafica muestra que el porcentaje mas bajo obtenido es con el tratamiento con
peroxido de hidrogeno en relacion 1:1, el tratamiento Fenton eleva el porcentaje a la misma
relacion, sin embargo, en relacion 1:4, el tratamiento Fenton logra superar al tratamiento

con peroxido.

En esta grafica no se alcanza a distinguir con total claridad los porcentajes del tratamiento
con ozono, ozono a pH alcalino ni tratamiento con cloro, es por ello que en la siguiente
grafica se representan tales porcentajes de manera individual para distinguir cada uno de

ellos.
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Grafica 12: Porcentajes de degradacion de color de los tratamientos con ozono, ozono a pH

alcalino y tratamiento con cloro.
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En esta grafica el porcentaje de degradacion de cada método se hace mas evidente, se puede
observar que los porcentajes obtenidos entre el tratamiento con ozono y ozono a pH
alcalino son practicamente los mismos, no obstante, es mejor utilizar el tratamiento
mediante ozono a pH alcalino ya que reduce en gran manera el tiempo de reaccion. El
tratamiento con cloro resulta también muy efectivo; en compacion con el costo del ozono y

el tiempo.
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A continuacién se muestran los diagramas obtenidos en los anélis de IR para comparar los

tratamientos empleados.

Diagrama 1: Analisis espectroscopico de IR para el colorante puro.

%T

e e e d e e e e e e e e ek e e ===

Inicialmente se corre el andlisis espectroscopico para la muestra de colorante puro en polvo,
(diagrama 1) dando la primer referencia, los picos caracteristicos de la estructura molecular
del colorante aparecen en el rango de 1600-500 cm™, sefiales caracteristicas de grupos OH
que aparecen en un rango de 3500-3000 cm’ no estin presentes, estas sefiales pueden
deberse a la presencia de agua; l6gicamente al tratarse del colorante puro, se corrobora que

no hay senales caracteristicas de grupos OH.

Como se trata de comprobar el rompimiento de la estructura molecular del colorante en

solucion, se procede a correr el andlisis para una muestra de agua pura (agua destilada).
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Diagrama 2: Analisis espectroscopico de IR para agua destilada.

%T
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Este segundo espectro del agua ayudara para poder comprobar la ruptura de la estructura
molecular del colorante, en este caso, como se trata de agua destilada, las sefiales
caracteristicas de los grupos OH aparecen en el rango de 3500-3000 cm™, como era de

esperarse.
Una vez que se tienen estos dos patrones de comparacion se llevan a cabo los andlisis

espectroscopicos para las muestras tratadas con los diferentes métodos que se estan

estudiando.
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Diagrama 3: Analisis espectroscopico de IR para el colorante puro y las muestras tratadas

con perdxido de hidrogeno y perdxido de hidrégeno /Fe (Tratamiento Fenton).

%T

1

: Colorante Puro

) Tratamiento con HoOgem
| Tratamiento “Fenton”

: Agua

1

Se corrieron muestras tratadas con peroxido de hidrogeno y perdxido de hidrogeno /Fe
(tratamiento Fenton), se elije un diagrama que ejemplifique los resultados obtenidos con los
demas sistemas de reaccion. En el diagrama 3 se compara el espectro obtenido por el

colorante puro, agua, tratamiento con peroxido de hidrégeno y tratamiento Fenton.

Como puede observarse, gracias a los colores se puede distinguir cual es exactamente el
tratamiento con peroxido de hidroégeno y el tratamiento Fenton, sin embargo, ambos
tratamientos dan casi la misma lectura y sus espectros se traslapan un poco, esto quiere
decir que aportan el mismo resultado. Estos espectros siguen el comportamiento del
resultado obtenido con el agua, los picos caracteristicos del espectro difieren con el
colorante puro con las muestras ya tratadas para ambos casos. Como puede apreciarse, el
tratamiento con peroxido de hidrogeno y el tratamiento Fenton degradan el colorante hasta

dejar practicamente agua, ahora, el rango de 1600-500 cm™ donde habia sefales
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caracteristicas del colorante aparece sin sefiales, lo que significa que al final de los
tratamientos la estructura original del colorante ya no existe. El andlisis comprueba la

ruptura de la molécula organica.

El mismo procedimiento es empleado para estudiar los demads sistemas de tratamiento.

Diagrama 4: Analisis espectroscopico de IR para el colorante puro y la muestra tratada con

0Z0ono.

Colorante Puro
Tratamiento Ozono
___________________ Agua

—_H e, e, e, e, — = - — =
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Diagrama 5: Anélisis espectroscopico de IR para el colorante puro y la muestra tratada con

ozono a pH alcalino.

Colorante Puro
................... Ozono a pH alcalino,
Agua

Los diagramas 4 y 5 se refieren a las muestras tratadas con ozono, para ambos casos, el
andlisis muestra la ruptura de la molécula ya que, los picos caracteristicos del espectro
difieren del colorante puro con las muestras ya tratadas con ozono y ozono en medio
alcalino, nuevamente se puede observar que, en el rango de 1600-500 cm™, donde se
presenta la caracteristica especifica del colorante, ahora ya no se presentan dichas senales.
La estructura molecular original del colorante, al ser tratado con ozono, resulta en una sefal

similar a la del agua.
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Diagrama 6: Analisis espectroscopico de IR para el colorante puro y la muestra tratada con

cloro.

Colorante Puro
Tratamiento con cloro
Agua

Las sefiales en el rango de 1600-500 cm™, donde antes se podia identificar al colorante
puro, se han sustituido por sefiales caracteristicas del agua. La estructura molecular original
del colorante, al ser tratado con cloro, ha dado una sefial similar a todas las anteriores, esto

es, sefiales caracteristicas del agua.

Del analisis espectroscopico de IR se establece que todos los tratamientos resultan efectivos
para la degradacion del colorante, sin embargo, existen procedimientos que convienen mas
que otros por sus caracteristicas que incluyen: tiempo de reaccion, costo de los reactivos,

costo del proceso, etc.
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7 CONCLUSIONES

Se realizd experimentalmente la oxidacion del colorante azul marino drimanen CL-R
utilizando el tratamiento con peroxido de hidrogeno, Proceso Fenton, ozonizacion y
tratamiento con cloro; con el tratamiento con peroxido de hidrogeno se obtiene una
reduccién del color del orden del 82.3% en relacion 1:4 y la reaccion es instantanea, con el
tratamiento Fenton se consiguen elevadas reducciones de color, aproximadamente del
94.4%, esto reafirma que el proceso Fenton es mucho mejor que el tratamiento empleando

unicamente peroxido de hidrogeno.

En el tratamiento con cloro se obtiene una reduccion del color proxima al 100% al igual

que en el tratamiento con ozono y el sistema de ozono a pH alcalino.

En todos los tratamientos se alcanzo la oxidacion del colorante, esto pudo ser corroborado
gracias a la determinacion espectroscopica con IR que se realizd, ya que la estructura del
colorante original difiere con las muestras ya tratadas con cada uno de los sistemas que se

estudiaron.

El tratamiento del colorante mediante el proceso Fenton es la mejor opcidon que se encontrd
para esta investigacion ya que los porcentajes de degradacion son casi totales, es rapido,
economico, facil de utilizar y se puede utilizar el perdéxido de hidrégeno comercial, que es
mucho mas barato que el H,O, reactivo analitico, ademads, con el aumento de temperatura
se puede obtener una degradacion mas rapida aunada a los beneficios de manejar H,O,

comercial.

En términos de efectividad, en un sistema optimizado, el reactivo Fenton no dafa el medio
ambiente, ya que el impacto medioambiental se ve reducido por la dosis necesaria de
reactivos. El proceso Fenton es seguro, permite la oxidacion de la estructura del colorante,
asi, el efluente tratado se podria descargar de una forma segura sin necesidad de un
tratamiento posterior, aunque no queda descartada la posibilidad de usarlo ya que logra un

incremento de la biodegradabilidad de los contaminantes organicos.
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El peréxido de hidrogeno comercial es muy accesible, el precio de 500 mL de agua
oxigenada es de $9.50 pesos. El costo de 1 kilogramo de reactivo de Sulfato ferroso
amoniacal es de aproximadamente $1,280.00 pesos; la concentraciéon necesaria para

catalizar el sistema es muy bajo, por lo que el costo resulta poco afectado.

El costo del tratamiento con ozono radica principalmente en el gasto de energia eléctrica y

el equipo necesario.

El precio de 500 mL de cloro es alrededor de $6.00 pesos y es muy facil de conseguir,
desafortunadamente se conoce que produce compuestos organoclorados los cuales pueden
ser cancerigenos, pero en este caso, al analizar el espectro de IR la molécula del colorante

se oxida totalmente.
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9 ANEXQOS

9.1 ANEXO “A”

Comparacion entre el tratamiento con peréxido de hidrégeno vy tratamiento Fenton

1) Pruebas realizadas para las concentracion de colorante azul marino drimanen CL-R
de: 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm desde la relacién 1:1 (1 parte de colorante azul
marino drimanen CL-R y 1 parte de peroxido de hidrégeno) hasta la relacion 1:12 (1
parte de colorante azul marino drimanen CL-R y 12 partes de peroxido de
hidrogeno) sometidas al tratamiento con peréxido de hidrogeno como oxidante
(TP).

2) Pruebas realizadas para las concentracion de colorante azul marino drimanen CL-R
de: 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm desde la relaciéon 1:1 (1 parte de colorante azul
marino drimanen CL-R, 1 parte de peréxido de hidrégeno y 1 parte de sulfato
ferroso) hasta la relacion 1:12 (1 parte de colorante azul marino drimanen CL-R, 12
partes de perdxido de hidrégeno y 12 partes de sulfato ferroso) sometidas al

tratamiento Fenton (TF).

a) Concentracion del colorante de 10 ppm.

1) Tratamiento con peroxido de hidrogeno (TP)
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2) Tratamiento Fenton (TF)

b) Concentracién del colorante de 20 ppm.

1) Tratamiento con peroxido de hidrogeno (TP)

2) Tratamiento Fenton (TF)




c) Concentracion del colorante de 30 ppm.

1) Tratamiento con peroxido de hidrogeno (TP)

2) Tratamiento Fenton (TF)

d) Concentracion del colorante de 40 ppm.

1) Tratamiento con peroxido de hidrogeno (TP)




2) Tratamiento Fenton (TF)

e) Concentracion del colorante de 50 ppm.
1) Tratamiento con peroxido de hidrogeno (TP)

2) Tratamiento Fenton (TF)




f) Concentracion del colorante de 60 ppm.

1) Tratamiento con peroxido de hidrogeno (TP)

2) Tratamiento Fenton (TF)

9.2 ANEXO “B”

Comparacion entre el tratamiento con 0zono y ozono a pH alcalino

A continuacién se hace una comparaciéon de la secuencia de degradacién para ambos
tratamientos, los siguientes cuadros especifican el tiempo total de degradacién para

cada tratamiento empleado y para cada una de las concentraciones manejadas que son
de 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm.



Esquema A: Representaciéon de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a

t=0

una concentracién de colorante de 10 ppm.

t=5 min

t=10 min

t=15 min

t=20 min

t=30 min

t=40 min

t=50 min

t=60 min

t=70 min

t=80 min
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Esquema B: Representaciéon de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a pH
alcalino, concentracién de colorante de 10 ppm.

=0 t=2 min t=4 min
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Esquema C: Representaciéon de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a

t=0

una concentracién de colorante de 20 ppm.

t=20 min

t=30 min

t=40 min

t=50 min

t=60 min

t=80 min

t=100 min

t=120 min

t=140 min

t=160 min
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Esquema D: Representacion de la secuencia de degradacion para el tratamiento con ozono a pH
alcalino, concentracién de colorante de 20 ppm.

=0 t=2 min t=4 min

t=15 min t=20 min

82



Esquema E: Representaciéon de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a
una concentracién de colorante de 30 ppm.

t=0 t=30 min t=40 min

t=50 min t=60 min

t=90 min

t=220 min t=230 min
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Esquema F: Representacion de la secuencia de degradacion para el tratamiento con ozono a pH
alcalino, concentracién de colorante de 30 ppm.

=0 t=2 min t=4 min

t=8 min t=10 min

t=15 min
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Esquema G: Representacion de la secuencia de degradacion para el tratamiento con ozono a
una concentracién de colorante de 40 ppm.

t=0 t=30 min t=60 min

t=80 min t=120 min

—

t=160 min t=200 min t=230 min

t=260 min t=300 min
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Esquema H: Representacién de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a pH

alcalino, concentracién de colorante de 40 ppm.

t=0 t=2 min t=4 min

t=10 min

t=15 min t=30 min

t=40 min
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Esquema I: Representacion de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a una

t=0

concentracién de colorante de 50 ppm.

t=60 min

t=80 min

—

t=160 min

t=180 min

t=200 min

t=300 min

t=360 min
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Esquema J: Representacién de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a pH

alcalino, concentracién de colorante de 50 ppm.

t=2 min

t=4 min

t=10 min

=~

=~

t=15 min

t=20 min

t=30 min

t=40 min

t=50 min
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Esquema K: Representacion de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a

t=0

una concentracién de colorante de 60 ppm.

t=70 min

t=80 min

t=100 min

t=110 min

t=120 min

t=230 min

t=340 min

t=450 min
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Esquema L: Representacion de la secuencia de degradacién para el tratamiento con ozono a

pH alcalino, concentracién de colorante de 60 ppm.

t=0 t=2 min

t=60 min




9.3 ANEXO “C”

Representacion de los resultados obtenidos con el tratamiento con cloro

A continuacién se muestra la secuencia de reduccién de color mediante el tratamiento
con cloro para las concentraciones de 10, 20, 30, 40, 50 y 60 ppm de colorante. En cada
cuadro se toma como referencia el color inicial de cada solucién e inmediatamente
después de hace la comparacién en cuanto se agrega al medio la solucién de cloro.

Esquema M: Representaciéon de la secuencia de degradacién de color empleando el
tratamiento con cloro para una concentracién de colorante de 10 ppm.
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Esquema N: Representacion de la secuencia de degradacion de color empleando el
tratamiento con cloro para una concentracién de colorante de 20 ppm.




Esquema N: Representacién de la secuencia de degradacién de color empleando el

tratamiento con cloro para una concentracién de colorante de 30 ppm.




Esquema O: Representacion de la secuencia de degradacion de color empleando el
tratamiento con cloro para una concentracién de colorante de 40 ppm.

94



Esquema P: Representacion de la secuencia de degradacién de color empleando el

tratamiento con cloro para una concentracién de colorante de 50 ppm.
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Esquema Q: Representacion de la secuencia de degradacion de color empleando el

tratamiento con cloro para una concentracién de colorante de 60 ppm.
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