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Procesos de oxidacién avanzada
Revoluciones por minuto

Sumatoria

Tiempo

Velocidad de agitacion






Absorbancia

Anodo

Catodo

Celda electrolitica

Cloro activo

Colorante tipo azo

Degradacion

Electrolito

Electrolisis

GLOSARIO

Cantidad de luz absorbida de una solucion.

Electrodo en el que tiene lugar la oxidacion.

Electrodo en el cual tiene lugar la reduccion.

Consiste en dos electrodos sumergidos en una
solucion donde la reaccion es propiciada por una
fuente de corriente continua.

Medida del poder oxidante expresada como cloro.

La funcién consiste en un enlace doble —N=N, unido a

atomos de carbono con hibridacion sp?.

Reduccion de un compuesto quimico a uno menos

complejo.
Disolucién iénica que actia como conductor eléctrico.
Proceso de separacién de sustancias mediante la

aplicacion de un potencial eléctrico entre dos
electrodos.
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Espectrofotometro

Oxidacion anédica

Oxidacion avanzada

Reaccion de Fenton

Instrumento utilizado para determinar a qué longitud
de onda la muestra absorbe luz e intensidad de

absorcion.

Destruccion de compuestos organicos bajo la accion

del anodo de la celda electrolitica.

Proceso electrolitico en el que se produce una
oxidacion sobre la superficie de un anodo con la

introduccién de una fuente de corriente eléctrica.
Proceso que consiste en afiadir sales de hierro a una

solucién en presencia de H202 en medio acido para la

formacion de radicales OH.
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RESUMEN

Se llevo a cabo el presente trabajo de investigacion en el cual se planted
utilizar una técnica electrolitica de oxidacion para la oxidacion anddica de una
solucion que contenia el colorante Acid Red 1 a concentraciones diferentes, este
propuso el uso de un anodo de Diéxido de Rutenio sobre Titanio y un catodo de

fieltro de Grafito.

Para realizar dicho trabajo de investigacién se evaluaron aspectos como el
electrolito en solucién, efectos del pH al que se trabaja, el aumentar y disminuir
la concentracion del colorante Acid Red 1, el modificar la velocidad de agitacion
de la solucién a la hora de llevar a cabo el proceso y por ultimo evaluar el efecto

de realizar una reaccion de Fenton.

El trabajo se llevo a la practica en la Universidad de Guanajuato, Gto.,
México; Division de Ingenierias, Departamento de Ingenieria Geomatica e
Hidraulica. En dos sedes, los experimentos se realizaron en el laboratorio “La
Perlita” ubicado en San Luisito S/N y el informe final en la Sede Belén ubicada

en la avenida Juarez 77, Centro.

Las condiciones 6ptimas de degradacion se alcanzaron trabajando con una
solucion de electrolitos mixta de 25 mM de Na2S0Os y 35 mM de NaCl, una
concentracion de colorante Acid Red 1 de 47,19 uM, densidad de corriente de 10
mAxcm?, velocidad de agitacion de 100 RPM y un pH de 3 obteniéndose un
porcentaje de decoloracion del 99,14 %. Llevar a cabo el proceso de oxidacion
avanzada de Fenton, favorecié la velocidad de decoloracion de la solucion,

alcanzando un 99,14 % de decoloracion en 29 minutos, aproximadamente.
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OBJETIVOS

General

Utilizar el método electrolitico de oxidacion para degradar el colorante textil
Acid Red 1 (Amido Naftol Rojo G.) empleando un anodo de Dioxido de Rutenio

sobre Titanio y un cétodo de fieltro de grafito, a nivel de laboratorio.

Especificos

1. Evaluar la influencia de iones cloruros en el proceso de oxidacion anddica

electrolitica del colorante textil Acid Red 1 (Amido Naftol Rojo G.).

2. Analizar el efecto del pH en el proceso de oxidacion anddica electrolitica
del colorante textil Acid Red 1 (Amido Naftol Rojo G.).

3. Determinar la densidad de corriente optima en el proceso de oxidacion

anadica electrolitica del colorante textil Acid Red 1 (Amido Naftol Rojo G.).

4. Examinar la influencia de la velocidad de agitacion (rpm) en el proceso de
oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1 (Amido Naftol
Rojo G.).

5. Analizar la variacion de la concentracion del colorante durante el proceso

de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1 (Amido
Naftol Rojo G.).
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6. Evaluar la reaccion de Fenton para el proceso de oxidacion anddica

electrolitica del colorante textil Acid Red 1 (Amido Naftol Rojo G.).
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HIPOTESIS

Hipodtesis de trabajo:

Es posible realizar una oxidacion anddica electrolitica, mediante el método
de electrolisis, del colorante textil Acid Red 1 (Amido Naftol Rojo G.) empleando
un &nodo de Diéxido de Rutenio sobre Titanio y un catodo de fieltro de grafito, a

nivel de laboratorio.

Hipotesis nula:

Hoi: La concentracion de iones cloruros no tiene efecto significativo en el proceso

de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.

Ho2: Modificar el pH de la muestra no tiene un efecto significativo en el proceso
de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.

Hos: Alterar la velocidad de agitacion de la muestra no tiene un efecto significativo
durante el proceso de oxidacién anddica electrolitica del colorante textil Acid

Red 1.

Hoa: Variar la concentracion del colorante no tiene un efecto significativo durante

el proceso de oxidacién anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.

Hos: Aplicar una reaccion de Fenton no tiene un efecto significativo durante el

proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.
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Hipotesis alternativa:

Hi1: La concentracion de iones cloruros tiene efecto significativo en el proceso de
oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.

Hi2: Modificar el pH de la muestra tiene un efecto significativo en el proceso de

oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.
His: Alterar la velocidad de agitacion de la muestra tiene un efecto significativo
durante el proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid

Red 1.

Hi4: Variar la concentracion del colorante tiene un efecto significativo durante el

proceso de oxidacion anodica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.

His: Aplicar una reaccion de Fenton tiene un efecto significativo durante el

proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1.
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INTRODUCCION

La contaminacion en efluentes es cada vez mayor, esto se debe al
crecimiento poblacional y en su mayoria a la carencia de tratamientos de aguas
residuales adecuados en las industrias. Debido a esta razén se asocian efectos
perjudiciales tales como: la contaminacion de los ecosistemas y efectos toxicos

en los seres vivos.

Este trabajo de investigacion se enfocé en el parametro de color en los
efluentes finales de aguas residuales de las industrias textiles, que, en su
mayoria, se encuentran por encima de los limites permisibles; estos colorantes
no pueden ser degradados naturalmente o por métodos convencionales debido

a la complejidad en su estructura molecular.

Se propuso utilizar la técnica de electrolisis oxido-reduccién como método
mas eficiente para la oxidacion anddica electrolitica de colorantes textiles ya que
métodos convencionales, tales como: escala, platino-cobalto, coagulacion-
floculacion, ozonizacion, tecnologias de membranas, adsorcién, entre otras, no

son efectivas.

Se investigo la factibilidad de usar un anodo de Diéxido de Rutenio sobre
Titanio y un catodo de fieltro de Grafito para la oxidacion anddica electrolitica de
compuestos organicos aromaticos siendo en este caso el colorante Acid Red 1
(Amido Naftol Rojo G).
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La razon por la cual se trabajo con el colorante Acid Red 1 se debe a que
se ha encontrado presente en los efluentes de aguas residuales de las industrias
textiles y es un compuesto complejo de degradar debido a su estructura
molecular.

Se evaluaron efectos del potencial de hidrogeno de la solucion, electrolito
en solucion, concentracion del colorante Acid Red 1, densidad de corriente
brindada por la fuente de poder externa, velocidad de agitacion de la solucién y
reaccion de Fenton; de esta manera se encontraron las condiciones Optimas de

trabajo.
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1. ANTECEDENTES

Debido a que la contaminacion en las aguas residuales de las industrias
textiles cada vez es mayor, las normas para las descargas de los efluentes se
controlan de manera mas estricta. A causa de esto se han realizado varias
investigaciones con el fin de alcanzar un proceso mas eficiente y completo debido
a que por la estructura de los colorantes, estos no se pueden desechar por medio
de un tratamiento de agua convencional. El método a tratar es la electroquimica,
existen dos aplicaciones principales las cuales consisten en; la primera llamada
conversion electroquimica se basa en transformar los organicos no bio-
compatibles en organicos bio-compatibles, previo a un tratamiento bioldgico.
Idealmente se debe de utilizar un electrodo con una alta actividad electroquimica
para que este sea capaz de abrir el anillo aromatico del colorante. El segundo
método es la combustidn electroquimica en la cual los compuestos organicos son
oxidados completamente a diéxido de carbono, en este caso, se debe de usar un
electrodo con una alta actividad electrocatélica.

En 1973 se publico el articulo “Electrocatalisis en la conversién/combustion
electroquimica de contaminantes organicos para el tratamiento de aguas
residuales” por Christos Comninellis en el Instituto Federal Suizo de Tecnologia
de Ingenieria Quimica, Suiza en el cual se presenta un mecanismo simplificado
para la oxidacibn o combustion selectiva electroquimica de compuestos

organicos con desprendimiento simultaneo de oxigeno.

En el 2009 se publico el articulo “Empleo del reactivo de Fenton para la
degradacion del colorante Tartrazina® por Joan Amir Arroyave Rojas, Luis

Fernando Garcés Giraldo y Julieta Mejia Trujillo para la Corporacion Universitaria



Lasallista en Antioquia, Colombia en el cual buscan implementar una tecnologia

de oxidacion avanzada para la remocion del colorante Trazanina.

Lograron la remocién y degradacion del colorante empleando diferentes
combinaciones de oxidacion del reactivo de Fenton, sin embargo, el mejor
porcentaje de remocion fue de 99,3 % mediante la combinacion de 25 mg/L de

Fe3*y 0,4 % v/v del agente oxidante perdxido de hidrégeno.

En el 2014 se publicé un articulo con el titulo “Descontaminacion de aguas
residuales que contienen colorantes organicos sintéticos por métodos
electroquimicos” por Enric Brillas y Carlos A. Martinez-Huitle en la Facultad de
Quimica de la Universidad Marti i Franques de Barcelona, Espafia y en el Instituto
de Quimica de la Universidad Federal de Rio Grande del Norte, Brasil,
respectivamente. En este se describen métodos electro-Fenton y foto-asistidos
de electroquimica como la foto electrocatalisis y la foto electro-Fenton, que
destruyen los colorantes por *OH heterogéneos y/u *OH homogéneos producidos

en el volumen de la solucidn.

En ese mismo afio se publicd el articulo Degradacion del colorante rojo
acido 1 por oxidacién anddica y procesos electroquimicos indirectos basados en
la quimica de reaccién de Fenton. Relacidén entre decoloracién, mineralizacién y
productos. Por Xavier Florenza, Aline Maria Sales Solano, Francesc Centellas en
la Universidad de Barcelona, Espafia en el cual se ha corroborado la eficacia de
los procesos de oxidacion avanzada electroquimica que utilizan un anodo de Pt
o BDD y un catodo de difusién de aire para degradar el colorante aromético Acid

Red 1 en términos de eficiencia de decoloracion y tasa de mineralizacion a pH 3.



En junio del 2015 se pubico un articulo con el titulo Proceso electroquimico
simple y compuesto y reactores para la reduccién de contaminantes organicos
del agua: un reporte critico. por y Carlos A. Martinez-Huitle en el Instituto de
Quimica de la Universidad Federal de Rio Grande del Norte, Brasil. Este articulo
se centra en la oxidacion electroquimica directa, la oxidacion electroquimica
indirecta mediada por cloro activo electro generado y el acoplamiento entre los

procesos anddico y catédico.

En enero del 2017 se publicé un articulo con el titulo Evidencia de una
reaccion similar a la de Fenton con cloro activo durante la oxidacion
electrocatalica del colorante Acid Yellow 36 azo dye con &nodo de éxido Ir-Sn-Sb
en presencia de iones de hierro por Zaira G. Aguilar en el departamento de
Ingenieria Geomatica e Hidraulica de la Universidad de Guanajuato, México. Este
articulo discuten la importancia de la formacién de coloro activo al llevar a cabo

un proceso de oxidacion avanzada.

1.1. Justificacion

La problematica de las aguas residuales se debe, en su mayoria, al
crecimiento poblacional e industrial. Parte de la contaminacién aportada por las
industrias son los colorantes textiles. Anteriormente se ha estudiado que la
eliminacién de estos colorantes es muy compleja debido a la estructura de los
mismos. En este trabajo se propone la eliminacion de colorantes textiles por
medio del método de electrolisis oxido-reduccion para la oxidacion anddica
electrolitica del colorante Acid Red 1 empleando un anodo de Diéxido de Rutenio

sobre Titanio y un catodo de fieltro de grafito.



Figura 1. Disodio;5-acetamido-4-hidroxi-3-fenildiazenilnaftaleno-2,7-

disulfonato
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Fuente: Merck. Molécula Amido Naphthol Red G.

www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/acidred1.Consulta: marzo de 2020.
1.2. Delimitacion del problema

El trabajo de graduacion radica en el tratamiento de aguas residuales de

industrias textiles por métodos de oxidacién avanzada.
1.2.1. Definicion

La contaminacion en los efluentes de agua se debe en su mayoria, al
crecimiento poblacional y a la contaminacion industrial. La contaminacion de
aguas residuales en las industrias se debe a la carencia de tratamientos previos
al desecho de las mismas, a causa de esto se han implementado leyes estrictas
que vigilan el proceso de desecho de aguas residuales.

El presente trabajo propone un método de tratamiento de agua, a nivel de
laboratorio, para la industria textil, puesto que el tratamiento de estas aguas es

muy complejo debido a las estructuras moleculares de los colorantes utilizados


http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/acidred1
http://www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/acidred1

en sus procesos. Se plantea un proceso de oxidacion anddica electrolitica del
colorante textil Acid Red 1 empleando un anodo de didxido de rutenio y un catodo

de fieltro de grafito.

1.2.2. Delimitacion

Se plante6 un proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil
Acid Red 1 empleando un anodo de dioxido de rutenio y un catodo de fieltro de
grafito. Se analizé el tipo de electrolito con el que se trabajo, condiciones
fisicoquimicas tales como el pH y concentracion del colorante. Se evalud la
influencia de la velocidad de agitacion y densidad de corriente con la que se
trabaja. Por ultimo, se analizara el efecto de una reaccion de Fenton en el proceso

de oxidacion anddica electrolitica del colorante.






2.  MARCO TEORICO

2.1. Colorantes

“Para que una sustancia sea considerada como un colorante, ademas de

poseer color, debe de ser capaz de transferirlo al medio al cual se aplica.” !

Los colorantes se pueden clasificar considerando los siguientes criterios:

2.1.1. Uso para el cual esté destinado

Los colorantes se agrupan segun el uso para el cual estén destinados,

siendo estos:

o Abrillantadores y fluorescentes

o Alimentos, drogas y cosméticos

o Ceramicos y vidrios

o Fotografia y sensibilizadores fotograficos
o Pinturas y barnices

o Plasticos

o Textiles y otras fibras

o Tintas y tipografias

1 MARCANO, Deanna. Introduccion a la Quimica de los Colorantes. p. 30.
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2.1.2. Clasificacion tintérea (método de aplicacion)

Utilizando el criterio del Colour Index, Catélogo editado por la Sociedad de
Tintoreros y Coloristas de Inglaterra y la Asociacion Americana de Quimicos
Textiles y Coloristas, el cual es aceptado internacionalmente, la clasificacion
tintorea los colorantes pueden ser:

2.1.2.1. Colorantes de Azufre

Colorantes poliméricos insolubles en agua que contienen azufre enlazado a

la cadena o como integrante del croméforo.
2.1.2.2. Colorantes de pigmentacion
Sustancias organicas 0 inorganicas insolubles, generalmente
policondensados, se les denomina de esta manera debido a que no presentan
afinidad con las fibras y es necesario utilizar un aglutinante.

2.1.2.3. Colorantes directos

Son aquellos que contienen grupos polares que se adhieren directamente

a las fibras por interacciones electroestaticas. Estos pueden ser:

. Colorantes acidos

Colorantes anionicos solubles en agua que contienen grupos acidos, se

utilizan para tefiir grupos basicos.



. Colorantes basicos

Colorantes catidnicos solubles en agua que contienen grupos basicos,

tienen afinidad para tefir grupos acidos.

. Colorantes sustantivos

Colorantes con estructuras alargadas que se adaptan paralelamente a las
fibras celuldsicas y se mantienen unidos por medio de puentes de hidrogeno.

Estos colorantes también son denominados colorantes directos.

2.1.2.4. Colorantes dispersos

Son colorantes solubles en solventes organicos o en fibras sintéticas no
polares. Estos pueden ser de alta, media o baja energia. Siendo los de alta
energia, resistentes a la sublimacion y requieren de altas temperaturas para su

aplicacion.

2.1.2.5. Colorantes reactivos

Colorantes que contienen en su molécula un grupo reactivo que se une a la

fibra mediante enlaces covalentes formando éteres o esteres.

2.1.3. Clasificacion Quimica

El color es determinado por la conjugacion en la estructura de la molécula
de un colorante. Para esta clasificacion es necesario tener en cuenta el grupo
cromofodrico. Actualmente existen 29 categorias de acuerdo al croméforo.

Segun el Colour Index, las clasificaciones quimicas de mayor importancia son:



Figura 2. Clasificacion quimica de los colorantes
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Fuente: Colour Index. Clasificacion de los colorantes.

www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/acidred1l Consulta: marzo 2020.

Figura 3. Clasificacion quimica de los colorantes (continuacion)
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Fuente: Colour Index. Clasificacién de los colorantes.

www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/acidred1 Consulta: marzo 2020.
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2.1.3.1. Colorantes Azo

Se caracterizan por tener un grupo funcional azo, consiste en un enlace
doble —N=N-, conjugado con anillos aromaticos por ambos extremos.

Generalmente el grupo azo se une a dos anillos aromaticos.

“En cuanto a sus propiedades de color, los tintes azo aportan un rango de
matices practicamente completo y una alta intensidad de color. Ademas,
presentan buenas propiedades técnicas: solidez a la luz, al calor, al agua y a

otros disolventes.”. A este grupo pertenece la mitad de los colorantes sintéticos.

Los tintes azo constituyen la familia mas importante entre los colorantes

industriales.

2.1.3.1.1. Acid Red 1

El colorante que se utilizara para realizar el estudio es el Amido Naftol Rojo
G — Contenido de tinte del 60 %.

2 Asociacion americana de quimicos y coloristas textiles. Caracteristicas de los colorantes
tipo azo. https://www.aatcc.org/. Consulta: marzo 2020.
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Figura 4. Molécula Acid Red 1
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Fuente: Merck. Molecula del colorante Acid Red 1.

www.sigmaaldrich.com/catalog/substance/acidredl. Consulta: marzo de 2020.

Tabla I. Propiedades del colorante Acid Red 1
mogg?clatura 2,7-disulfonato;5-acetamido-4-hidroxi-3 fenildiazenilnaftaleno-Disodico
Férmula del
compuesto C18H13N3Na20sS2
Peso molecular 509.42 g/mol
Composicion Contenido de tinte del 60 %

Absorbancia _
Maxima. Amax = 506 nm
Marca Sigma-Aldrich

Fuente: elaboracion propia.

2.1.3.2. Colorantes antraquinénicos

La caracteristica principal de estos colorantes es la presencia de al menos,

un grupo cetonico asociado a un sistema conjugado, simultaneamente presenta

sustituyentes en conjugacion con grupos carbonilo.
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2.1.3.3. Ftalocianinas

Colorante constituido por cuatro radicales libres iso-indol, unidos a un ion
metalico. Considerado como un analogo sintético de la familia de las porfirinas.
Es el segundo colorante mas importante debido a que esta destinado para tintas,

pinturas acrilicas y plasticos.

2.1.3.4. Colorantes de Azufre

Sustancias poliméricas, que contienen azufre en su estructura. Este atomo
se enlaza en tres tipos de estructuras siendo estas, tiazoles, tiazonas y tiantrenos.
Se caracterizan por ser altamente coloreados e insolubles en agua, amorfos y en

su mayoria, coloidales.
2.1.3.5. Cianinas
Estos colorantes contienen la unidad estructural vinilo, CH=CH. Pertenecen
a la categoria de polimetino y metino. Colorantes de gran importancia como

sensitizadores fotograficos.

Existen tres grupos cromaoforos principales:

o Cianina - grupo imidinio
o Oxonol - grupo carbonilo-ion
o Merocianina- grupo amida dipolar
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2.2. Contaminacién de aguas residuales a nivel industrial

Actualmente en Guatemala el Reglamento de Descargas de Aguas
Residuales a Cuerpos Receptores, comparados con paises como México y Costa
Rica, es ineficaz. Las razones se deben a que no se distinguen el tipo de
industria, la periodicidad de muestreo es menor, la medicion de color en el agua
no es la adecuada, no se considera la medicién de demanda de oxigeno y no se
considera la medicién de parasitos presentes en el agua.

El estudio se enfoca en el pardmetro del color en los efluentes de aguas
residuales, aquella que proviene en su mayoria industrias textiles. En el 2005 se
establecia como limite maximo permisible 40 unidades de color en la escala
platino-cobalto, sin establecer etapas de cumplimiento, es decir que debia de

cumplirse en un plazo de seis afos.

En cambio, en el reglamento del afio 2006 el limite méximo permisible en la
Gltima etapa de cada articulo regulatorio del parametro de color, es de 500

unidades.

Ademas, se debe considerar que el pardmetro de color medido en escala
de platino-cobalto no es el método adecuado para agua residual, en especial para
la del tipo industrial; se debe de utilizar métodos mas precisos como el
espectrofotométrico posterior a filtracion de la muestra para obtener el color real.

2.3. Tratamiento de aguas residuales en industria textil

Para poder producir, la industria textil necesita una gran cantidad de agua,

debido a esta razon, las aguas resultantes de estos procesos estan altamente
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contaminadas por la presencia de colorantes, sales inorganicas, surfactantes,

entre otros compuestos quimicos.

La descarga de estas aguas residuales a cuerpos de agua, presenta un
riesgo para la calidad de los recursos hidricos, por dicha razon se les debe de

dar un tratamiento adecuado.

2.3.1. Métodos convencionales para el tratamiento de aguas

residuales en industria textil

Debido al alto impacto ambiental que tiene la falta de tratamiento adecuado
para las aguas residuales, la medicién de color se ha ido convirtiendo en un
pardmetro delicado, por lo mismo se han enfocado los estudios a metodologias

gue entreguen resultados confiables.

Los métodos convencionales para el tratamiento de aguas residuales en

industrias textiles son los siguientes:
2.3.1.1. Coagulacion — Floculacién
Método de eliminacion de colorantes por medio de decantacidon, este
consiste en agregar un agente floculante a la solucion y asi permitir la separacién

del mismo. Este método es eficiente para la remocién de coloides y sélidos

suspendidos.
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2.3.1.2. Ozonizacion

Proceso que consta de agrega ozono a la solucibn que contiene el
colorante, el ozono tiene una elevada capacidad oxidante que provoca la

destruccion de moléculas del colorante.

2.3.1.3. Tecnologia de membranas

Para llevar a cabo este método se hace uso de membranas las cuales
permiten la separacion de las moléculas del colorante debido a que el tamafio es

mayor al del poro de la membrana seleccionada.

2.3.1.4. Unidades de color en escala Platino -
Cobalto

Escala estandarizada que se utiliza para evaluar la cantidad de color
contenida en una muestra de agua, el color se determina por comparacion visual
de la muestra con soluciones coloreadas de platino-cobalto de concentraciones

conocidas.

2.3.2. Métodos alternativos para el tratamiento de aguas

residuales en la industria textil
Los métodos convencionales son insuficientes cuando se habla de la

industria textil por lo que se ha enfocado el estudio en los métodos alternativos,

siendo estos, electroquimica, procesos avanzados de oxidacién y ultrasonido.
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2.3.2.1. Electroquimica

Estudio de una reaccién quimica que produce efectos eléctricos, generados
espontaneamente o por medio de una fuente externa. Se basa en el estudio de
la transferencia de cargas interfaciales, es decir, el paso de los electrones a

través de la zona interfacial.

2.3.2.1.1. Sistemas electroquimicos

“Se define un sistema electroquimico como un sistema heterogéneo en el
que hay una diferencia de potencial eléctrico entre dos o mas fases.” El estudio
de este, se centra en un sistema electroquimico en el cual su fase es un
conductor eléctrico, trabajandose con una disolucién de liquido que contiene
iones. Una parte fundamental de un sistema electroquimico son los electrodos,
estos electrodos estrictamente se deben de encontrar sumergidos en una
disolucién electrolitica, sustancia que, en solucidon acuosa, conduce corriente

eléctrica.

Figura 5. Sistema electroquimico

Ardo Catodo

Fuente de voltaje

Fuente: elaboracion propia, empleando Sketchup.

3 LEVINE, Ira N. Fisicoquimica. p. 453.
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2.3.2.1.2. Tipos de electrodos
o Anodo — electrodo positivo
Se define el 4nodo como el electrodo en el que tiene lugar la oxidacion,
utilizdndose para este estudio un anodo de Dioxido de Rutenio sobre
Titanio.

o Céatodo — electrodo negativo

Se define el catodo como el electrodo en el cual tiene lugar la reduccion,

utilizandose para este estudio un catodo de Fieltro de Grafito.

o Electrodos DSA

Por sus siglas en inglés, 4nodos dimensionalmente estables. Se trata de un
material electro-catalizador recubierto capaz de transportar altas
densidades de corrientes sin cambiar su tamafio, degradarse o corroerse.

o Electrodos redox

“Reaccién cuya reaccion media de oxidacion — reduccion esta entre dos especies

presentes en la misma solucion. EI metal que se sumerge en la solucion,

sirve solo para subministrar o aceptar electrones.”

4 LEVINE, Ira N. Fisicoquimica. p. 468.
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2.3.2.1.3. Electrolisis

Proceso mediante el cual se obtiene la disociacion de un electrolito, a partir
de la alimentacion de una corriente eléctrica continta. Esta corriente produce una

reaccion de oxidacion y reduccion en ambos electrodos.

2.3.2.1.4. Electro-descomposicion

Reaccion que implica la disminucion del estado de oxidacion y ganancia de
electrones de un compuesto metalico. La oxidacion es una pérdida de electrones

mientras que la reduccién es una ganancia de electrones.

2.3.2.1.5. Oxidacion andédica

“Método basado en la destruccion de compuestos organicos bajo la accién del

anodo de la celda electrolitica.™

2.3.2.2. Procesos de oxidacion avanzada

La oxidacion avanzada consiste en un proceso fisicoquimico capaz de
producir un cambio en la estructura quimica de un contaminante. Principalmente
involucra la generacion del radical hidroxilo. Los subproductos de esta reaccion
son solamente agua y diéxido de carbono debido a que la generacion de radicales
se produce a partir de agua y oxigeno. La principal ventaja que estos procesos
ofrecen es el uso en cadena de los mismos, para obtener mejores resultados. Se
consideran como una alternativa de bajo costo y de alta capacidad de

degradacion.

5 ScienceDirect. Electrocatalysis in the electrochemical conversion/combustion of organic
pollutants for wastewater treatment. https://doi.org/10.1016/0013-4686(94)85175-1. Consulta:
marzo de 2020.
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2.3.2.2.1. Proceso tipo Fenton

Proceso que consiste en mezclar la solucion que contiene el colorante con
una combinacién de peréxido de hidrogeno y Fe*? o Fe*3, que actia como
catalizador. Esta reaccion se debe de llevar a cabo en condiciones acidas. El
agente oxidante de dicha reaccion es el radical hidroxilo (OHe). Este radical es
capaz de oxidar compuestos organicos libres o por abstraccién de hidrogeno.
Llevar a cabo este proceso, provoca un aumento en la velocidad de decoloracion

de la solucion.
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Figura 6. Posible mecanismo de reaccion para el proceso Fenton del

colorante Acid Red 1
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Fuente: FLORENZANA, Xavier. Degradation of the azo dye Acid Red 1 by anodic oxidation and

indirect electrochemical processes based on Fenton's reaction chemistry. p. 15.

21



La reaccion que se lleva a cabo, usualmente es la siguiente:

Fe?**(aq) + H,0, —» Fe*3(aq) + HO + OH~

En la cual, Fe?* es oxidado a Fe3* y H20:2 es reducida al ion hidréxido y al

radical hidroxilo.

Esta reaccion se debe de trabajar, preferiblemente a un pH 3, pues de otra
manera se formaran otras especies del hierro no deseadas y se tendréa el riesgo
que se forme un precipitado de hidréxido de hierro. Se le denomina reactivo de
Fenton a la combinacion de H20:2 y sales de hierro.

2.3.2.3. Fotocatalisis

“Reaccion catalizada por Dioxido de Titanio, que involucra la absorcion de
luz. El catalizador y la luz, son necesarios para obtener la aceleracién de la
reaccion quimica.” Es asi, como se define la fotocatélisis como, la aceleracién

de una fotorreaccién mediante un catalizador.
2.4. Parametros que influyen en un proceso de oxidacion anddica
El tema de estudio se enfoca en procesos de oxidacién avanzada, en este

caso utilizada para el tratamiento de aguas residuales. Los principales

pardmetros que influyen en este proceso se detallan a continuacion.

6 GARCES, Luis. La fotocatalisis como alternativa para el tratamiento de aguas residuales.
p. 86.
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2.4.1. Concentracion del colorante

El objetivo de estudio de la variacion en la concentracion del colorante Acid
Red 1 en la muestra se debe a que se busca obtener mayores porcentajes de
eliminacién de color y se necesita saber la influencia que este tiene a la hora de

trabajarse a diferentes concentraciones.

2.4.2. Densidad de corriente

Es una magnitud vectorial con la misma direccion de particulas cargadas,
gue se define como la cantidad de carga que se transmite por unidad de tiempo
y por unidad de seccién transversal. “Este parametro, es de suma importancia
para el estudio debido a que la intensidad del mismo, definira el tiempo de
degradacion de la muestra pues determina la produccion de cloro activo mediante

la oxidacion anddica de las especies CI-.””

2.4.3. Potencial de Hidrogeno

Unidad de medida que se utiliza para conocer el nivel de acidez o alcalinidad
de una muestra. “El potencial de Hidrogeno es uno de los factores significativos
para los procesos Fenton; el hierro tiende a formar complejos insolubles con el
agua a pH por encima de 4, lo que reduce la cantidad de hierro disponible como

catalizador, disminuyendo la eficiencia del proceso.”

” MURRIETA, Maria Fernanda. Decoloracién y mineralizacién del colorante textil Acid Red
1 mediante un proceso tipo fotoelectro-Fenton solar empelando acido hipocloroso producido
electrocataliticamente. p. 9.

8 GILPAVAS, Edison. Tratamiento de aguas residuales de la industria textil mediante
coagulacion quimica acoplada a procesos Fenton intensificados con ultrasonido de baja
frecuencia. p. 15.
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2.4.4. Presencia de cloruros

El ion cloruro es un ion inorganico, los compuestos estan constituidos por
atomos de cloro y elementos poco electronegativos o elementos metalicos, que
forman sales basicas. Estos se encuentran en las aguas residuales de la industria

textil.
2.4.5. Velocidad de agitacién

Este parametro es de suma importancia para llevar a cabo un proceso de
degradacion pues se encarga de la optimizacion de mezclado de la muestra,
evitando la sedimentacion de cualquier particula y asi alcanzar la
homogenizacion de la misma.
2.5. Espectrofotometria

Técnica analitica que emplea la interaccion de la radiacidén electromagnética
con la materia, utilizada para conocer la concentracion de un compuesto en
solucién. Estudia la absorcion y emision de la radiacion electromagnética de la
muestra. La concentracion depende linealmente de la cantidad de luz absorbida.

2.5.1. Espectrofotometria UV - Visible

Enfoca su estudio en la absorciéon de la radiacion ultravioleta- visible de una

molécula. La longitud de onda que absorbe una muestra, determina el color.
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Figura 7. Longitudes de onda para luz visible

400 nm 500

Fuente: CHANG, Raymond. Quimica. p. 278.

2.5.2. Ley de Lambert — Beer

Teoria que respalda un medio homogéneo en el que la densidad molecular
es constante, comprobando que la absorbancia es linealmente proporcional a la
concentracion. Es decir, depende de la naturaleza de la muestra, la cantidad de
moléculas sobre las que incide la radiacién y la frecuencia de la radiacién
utilizada.

2.5.3. Espectrofotometro

Cantidad de luz absorbida de una solucion, dicha cantidad depende de la
luz incidente capaz de atravesar la muestra. La cantidad de luz absorbida

depende de manera lineal con la concentracion de la muestra.

Los espectrofotdmetros constan de una lampara de tungsteno que actua
como fuente de energia radiante, un monocromador que se utiliza para la
seleccién de radiacion de una longitud de onda, un recipiente transparente de
cuarzo, para contener la muestra, un detector de luz y amplificador de sefiales

luminosa y un sistema para la lectura de las muestras.
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Figura 8. Mecanismo de trabajo del espectrofotometro

Muestra

Fuente luminosa

Fuente: DIAZ, Abril. Espectrofotometria. p. 5.

254, Absorbancia

Cantidad de luz absorbida de una solucién, dicha cantidad depende de la

luz incidente capaz de atravesar la muestra y de la concentracion de la misma.

Un rayo de luz incide perpendicularmente sobre la muestra, absorbiendo

una parte de la radiacion y el resto la deja pasar, de manera que se cumple lo

siguiente:
Ecuacion 1. Radiacion sobre la muestra
I, =1+ I;
Donde:
. I, = Radiacién incidente
. I, = Radiacién absorbida
° I = Radiacién transmitida
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Figura 9. Radiacion sobre la muestra
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Fuente: elaboracion propia.
2.5.5. Espectro de absorcion

Representacion grafica de la absorbancia de una solucién en funcién de la
longitud de onda. Se le llama espectro a la region que se forma cuando la luz
blanca pasa a través de un prisma descomponiéndose en longitudes de onda o
colores que lo integran. Esta representacién grafica da valores de absorbancia
a diferentes longitudes de onda. Dependiendo de la naturaleza del compuesto se
obtiene una longitud de onda maxima (Amax), la cual es utilizada para obtener los

resultados. Este depende directamente de la estructura quimica del elemento.
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Figura 10. Espectro de absorcion

Amax—»O
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Fuente: elaboracion propia.

Para el andlisis espectrofotométrico se utiliza la maxima absorbancia obtenido
del espectro, pues este da la longitud de onda que proporciona la mayor

sensibilidad.
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3. DISENO METODOLOGICO

Variables

En esta seccion se describen las variables dependientes e independientes

del estudio.

3.1.1. Variables dependientes

Absorbancia
Porcentaje de decoloracién

Tiempo de decoloracién

3.1.2. Variables independientes

Concentracion del colorante aromatico Acid Red 1
Densidad de corriente

Potencial de hidrogeno

Sustancia electrolitica

Temperatura

Tiempo de decoloracién

Velocidad de agitacion

Se presenta la siguiente tabla en la cual se exponen las variables con el

rango de trabajo y su dimensional. Se define el parametro como constante o

variable y se limita como variable dependiente o independiente.
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Tabla Il. Clasificacion de las variables de trabajo

Rango . , . .
Variable de Dimensional Parametro Paral_metro _ Varlab_le Varlat_)Ie
. constante | variable |independiente | dependiente
trabajo
En
presencia
Sustancia 0
P . [ ] [ ]
electrolitica | ausencia
de
cloruros
Po_tenmal de 3a8 adimensional ° °
Hidrogeno
Concentracion
del colorante | 47.19a M o .
aromatico 259.30 H
Acid Red 1
Densidad de
Corriente 5al0 mA/cm2 ° °
velocidad de | 65 5109 | 1pm . .
Agitacion
Tiempo de 0a120 minutos ° °
decoloracién
Porcentaje de | . 14 % . .
decoloracion
Absorbancia 0a 3.5 |adimensional ° °
Longitud de o °
onda 506 nm
Temperatura 25 °C ° °
Fuente: elaboracion propia.
3.2. Delimitacion del estudio

El trabajo de investigacion es de caracter cualitativo enfocado en el area de
Fisicoquimica, el mismo se limita a llevar a realizar la oxidacion anddica
electrolitica del colorante textil Acid Red 1 por medio de una reaccion oxidacion-
reduccion empleando un anodo de Dioxido de Rutenio sobre Titanio y un catodo
de fieltro de Grafito para el tratamiento de aguas residuales en la industria textil,

realizado a nivel de laboratorio.
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3.3.

Etapas de la investigacion

Primera etapa
La primera etapa de investigacion es establecer el parametro del electrolito
en solucién para analizar los posibles efectos de utilizar sulfato de sodio o

cloruro de sodio al momento de realizar la oxidacién anddica.

Segunda etapa
La segunda etapa de investigacion es utilizar tres diferentes
concentraciones de colorante Acid Red 1 y de esta manera analizar el

efecto que esta implica al momento de realizar la oxidacion anddica.

Tercera etapa
La tercera etapa de investigacion es modificar el pH de la solucién
estandar, trabajando en un medio &cido tanto como basico para analizar

el efecto que este implica al momento de realizar la oxidacién anddica.

Cuarta etapa
La cuarta etapa de investigacion es trabajar a cinco velocidades de
agitacion de la solucion estandar y de esta manera analizar el efecto que

este aporta al momento de realizar la oxidacion anddica.

Quinta etapa
La quinta etapa se llevara a cabo utilizando cinco diferentes densidades
de corrientes para conocer el efecto que se tiene al momento de realizar

la oxidacion anddica.
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o Sexta etapa
Por ultimo, la sexta etapa consiste en llevar a cabo una reaccion de Fenton

para luego ser comparada con una solucion con condicion estandar.

3.4. Recursos Humanos

o Investigador: Br. Lucia Jimena Baiza Garcia

o Asesor: Ing. Cesar Alfonso Garcia Guerra

o Co Asesor: Dr. Gilberto Carrefio Aguilera

3.5. Localizacion del desarrollo de investigacion

El estudio y obtencion de resultados se realizé en el laboratorio “La Perlita
de la division de ingenierias de la Universidad de Guanajuato, Gto., México.
C.P. 36000.

3.6. Recursos Materiales

Para llevar a la practica el trabajo de graduacion se utilizé el equipo de

laboratorio que se detalla a continuacion:

3.6.1. Cristaleria

Objetos de vidrio utilizados para la realizacion de la practica.
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Tabla Ill. Instrumentos de medicion

Instrumentos de Medicion Marca Volumen Cantidad
Espectrofotébmetro UV/VIS PerkinElmer - 1
pH/ORP/ISE metro Hanna Ins. - 1
Fuente de Alimentacion BK Precisién - 1
Pyrex 10 mL 1
Balén Aforado Pyrex 25 mL 1
Pyrex 100 mL 4
Micro pipeta mecanica - 1mL 1

Fuente: elaboracion propia.

Tabla IV. Equipo auxiliar utilizado para llevar a cabo el trabajo de

investigacion

Equipo Auxiliar Marca Volumen Cantidad
Pyrex 50 mL 1
Beaker Pyrex 100 mL 4
Pyrex 1000 mL 2
Matraz de Erlenmeyer Pyrex 500 mL 2
Vidrio de Reloj Pyrex - 1
Agitador con calefaccion Corning - 1
Base de Soporte de Acero R&L E. ™ - 1
Pinzas de Soporte de Alumino R&L E.™ - 1

Fuente: elaboracion propia.

3.6.2. Equipo

o Agitador con calefaccion con pantalla digital PC-420D

Para modificar la velocidad de agitacién de las soluciones se utilizé un

agitador con calefaccion y pantalla digital PC-420D marca Corning™.
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Figura 11. Agitador con calefaccion y pantalla digital PC-420D marca

Corning™

Fuente: elaboracion propia, Laboratorio La Perlita, Gto, México.

o Espectrofotometro UV/VIS (Metrologia)

Para el andlisis de la oxidacion anddica electrolitica del colorante Acid Red
1 en las muestras trabajadas se utilizé un espectrofotbmetro UV/VIS marca
PerkinElmer modelo Lambda 35, el cual esta conectado a un monitor que procesa
los datos generados.

Figura 12. Espectrofotometro UV/VIS marca PerkinEImer modelo
Lambda 35

Fuente: elaboracion propia, Laboratorio La Perlita, Gto, México.
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. Fuente de alimentacion

El siguiente instrumento proporciono un voltaje de salida grueso y fino, un

control de limitacion de corriente con cruce automatico de voltaje y corriente.

Figura 13. Fuente de Alimentacion conmutada marca BK Precision 1665

Fuente: elaboracidn propia, Laboratorio La Perlita, Gto, México.

o pH/ORP/ISE metro

Para medir el pH de cada muestra trabajada de utilizara un pH/ORP/ISE

metro marca Hanna Instruments.

Figura 14. pH/ORP/ISE metro marca Hanna Instruments

Fuente: elaboracion propia, Laboratorio La Perlita, Gto, México.
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3.6.3. Reactivos

o Cloruro de Sodio
Tabla V. Especificaciones Cloruro de Sodio
Especificaciones A.C.S.
Ensayo [NaCl] 99,0 % min
Materia insoluble 0,005 % max
Formula molecular NacCl
Peso molecular 58,44 g/mol
Densidad 2,16 g/cm?

Fuente: karal.com. Hoja técnica Cloruro de Sodio. http://www.karal.com.mx. Consulta: marzo
de 2020.

. Colorante Acid Red 1

Tabla VI. Especificaciones del colorante Acid Red 1

Especificaciones A.C.S.
Contenido de tinte 60 %
Numero segun Colour 18050
Index
Formula molecular C1sH13N3Na20sS2
Peso molecular 509,43 g/mol

Fuente: Sigmaaldrich. Hoja técnica Acid Red 1. https://www.sigmaaldrich.com/. Consulta: marzo
de 2020.

. Sulfato de Sodio
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Tabla VIl.  Especificaciones del Sulfato de Sodio

Especificaciones A.C.S.
Ensayo [Na2S04] 99,0 % min
Materia insoluble 0,01 % max

Formula molecular: Na2S04
Peso molecular 142,04 g/mol
Densidad 2,7 glcm?®

Fuente: karal.com. Hoja técnica del Sulfato de Sodio. http://www.karal.com.mx. Consulta: marzo
de 2020.

. Sulfato Ferroso

Tabla VIIl.  Especificaciones del Sulfato Ferroso

Especificaciones A.C.S.

Ensayo [FeSO4+7H20] 99,9 % min
Materia insoluble 0,008 % max
Formula molecular: FeSO4+7H20
Peso molecular 278,2 g/mol

Fuente: Reactivos y equipos. Hoja técnica del Sulfato Ferroso.

https://reactivosyequipos.com.mx. Consulta: marzo de 2020.

3.7. Técnica cualitativa

El método aplicado sera la oxidacion anddica electrolitica de compuestos

organicos aromaticos empleando técnicas electroquimicas aplicadas.
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3.8. Recoleccién y ordenamiento de la informacion

Para la recoleccion de la informacion se fijardn cuatro parametros y

modificara uno, de la siguiente manera:

Figura 15. Diagrama de condiciones para llevar a cabo la primera

corrida del trabajo de investigacion

Primera
Corrida
Parametro a . "
. Parametros fijos
modificar

‘ ’ Concentracion
— Electrolito _—
del colorante
Densidad de
 a—
corriente
— pH
Velocidad de
agitacion

Fuente: elaboracion propia, empleando LucidChart.
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Figura 16. Diagrama de condiciones para llevar a cabo la segunda
corrida del trabajo de investigacion.

Fuente: elaboracion propia, empleando LucidChart.

Figura 17. Diagrama de condiciones para llevar a cabo la tercera

corrida del trabajo de investigacion

Fuente: elaboracion propia, empleando LucidChart.
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Figura 18. Diagrama de condiciones para llevar a cabo la cuarta corrida
del trabajo de investigacion

Fuente: elaboracion propia, empleando LucidChart.

Figura 19. Diagrama de condiciones para llevar a cabo la quinta corrida
del trabajo de investigacion.

Fuente: elaboracion propia, empleando LucidChart.
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3.9.

Tabulacién, ordenamiento y procesamiento de los datos

Para la recoleccion, ordenamiento y procesamiento de datos se utilizo el

siguiente modelo de toma de datos experimentales:

3.10.

Tabla IX. Modelo de medicion de parametros para proceso de
obtencidén de resultados

CONDICIONES DE TRABAJO
Sustancia Concentracion H Velocidad de Densidad de
electrolito de colorante P agitacion corriente

[(S:lljmt%%iss%ﬂ%]‘) [milimolar] [rpm] [mA/cm?]
Tiempo [min] Longiie ee Absorbancia
onda [nm]

T1

T2

T3

Ta

T.

Se realiz6é un andlisis estadistico para el estudio de los comportamientos

Fuente: elaboracion propia.

Analisis estadistico

del experimento, haciendo uso de las siguientes formulas:
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3.10.1. Media aritmética de la muestra

- n Xi x1+x2+---+xn )
X = P = Ecuacién 2
Zl—l n n ( )
Donde:
° X = media aritmética
. X1, Xy, ..., Xn, = valores de la muestra
° n = tamano de la muestra

3.10.2. Varianza de la muestra

(xi= %)?
52 = ?:1 ;T (Ecuacion 3)

Fuente: WALPOLE, Ronald. Probabilidad y estadistica para ingenieria y ciencias. p. 303.

Donde:

. s? = varianza de la muestra
. X = media aritmética

. x; = valor de la muestra

. n = tamafio de la muestra

3.10.3. Desviacién de la muestra

s = Vs? (Ecuacién 4)
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Donde:

3.11.

s = desviacion estandar de la muestra

s? = varianza de la muestra

Plan de analisis de datos

Para analizar los datos obtenidos del trabajo de investigacion se utilizaron

las siguientes formulas:

3.11.1. Métodos y modelos de los datos segun tipo de variables

Para el andlisis de los datos obtenidos se utilizo la siguiente formula:

3.11.1.1. Porcentaje de color removido del colorante
Acid Red 1
Ag—A
% CR = ( 0 t) X 100 (Ecuacion 1)
0

Donde:
% CR = Porcentaje de color removido
A, = Absorbancia en tiempo cero a longitud de onda maxima

A; = Absorbancia en tiempo t a longitud de onda maxima

3.11.1.2. Unidad experimental a utilizar

El siguiente diagrama isométrico ilustra la unidad experimental a utilizada.
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Figura 20. Perspectiva caballera de la unidad experimental

Fuente: elaboracion propia, empleando Sketchup Pro 2018.

Figura 21. Perspectiva isométrica de la unidad experimental

Fuente: elaboracion propia, empleando Sketchup Pro-2018.

3.11.2. Programas utilizados para el andlisis de datos

Para el analisis de los resultados obtenidos en el trabajo de graduacion se

hizo uso de los siguientes programas:
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3.11.2.1. Microsoft Word 2019

Para el procesamiento de textos, resultados y presentacion final se hara uso
del programa informético Microsoft Word 2019.

3.11.2.2. Microsoft Excel 2019
Para el procesamiento de datos, graficos, calculos matematicos, validacion
de hipdtesis y analisis estadistico se hara uso del programa informatico Microsoft
Excel 2019.

3.11.2.3. UV WinLab Explorer

Es el software de control de instrumentos y manipulacion de datos para la

ultima gama de espectrofotometros UV/Vis de PerkinElmer LAMBDA.
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4. RESULTADOS

Tabla X. Espectro de absorcion para evaluar la influencia de cloruros
en el proceso de oxidacidén anddica electrolitica del colorante
textil Acid Red 1

Solucién 1 Solucién 2

Solucién en ausencia de cloruros Solucién en presencia de Cloruros.

s () MiN
e— 3 MmN
5 6 min
— O MiN
12 min
15 min
3 — 18 min
e 21 Min
— )4 MiN
1 27 Min
e 30 Min

Absorbancia
Absorbancia

200 300 400 500 600 700 800
A [nm]

5
5
4
4
3
3
2
2
1
1
0
1

-1200 400 600 800

A[nm]

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 22. Porcentaje de colorante Acid Red 1 removido en funcion el
tiempo para evaluar la influencia de cloruros en el proceso
de oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid

Red 1
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XI. Espectro de absorcion para analizar el efecto del pH en el
proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante
textil Acid Red 1
Solucion 1 Solucion 2
pH=3 pH=5
7 s 0 N > — () MiN
6 4
85 o
o
o3 IS
2 a2
Ne)
<2 2
1 1
0 0
200 400 A [nm] 600 800 200 400 A [nm] 600
Solucién 3
pH=8

w ~ 00 0

Absorbancia

N

o -

200

400 A [nm] 600

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 23. Porcentaje de colorante Acid Red 1 removido en funcion
el tiempo para analizar el efecto del pH en el proceso de
oxidacion anddica electrolitica del colorante textil Acid

Red 1
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XII. Espectro de absorcion para determinar la densidad de
corriente optima en el proceso de oxidacion anddica
electrolitica del colorante textil Acid Red 1
Solucion 1 Solucién 2
j =5 mA/cm? j =7 mA/cm?
4 ——0min 4 e 0 MN
4 =15 min 4
e 10 MiN
o 3 ——15min o 3
23 20 min 23
© e 25 min ©
<2 ——30min <2
22 35 min 22
< 1 e— 40 min <
h 1
— 45 min
1 =50 min 1
0 0
200 400 A [nm] 600 800 200 400 )\ [nm] 600 800
Solucién 3
j =10 mA/cm?
/ e ) Min
6
Z 5
o
G 4
2
o 3
4
<< 2
1
0
200 400 ) [nm] 600 800

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 24. Porcentaje de colorante Acid Red 1 removido en funcién el
tiempo para determinar la densidad de corriente optima en el
proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante
textil Acid Red 1
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIIlI.

Espectro de absorcion para examinar la influencia de la

velocidad de agitacion (rpm) en el proceso de oxidacion

electrolitica del colorante textil Acid Red 1

Vagitacion = 60 RPM

Solucién 1

Solucién 2

Vagitacion = 80 RPM

Absorbancia
O P, P N N W W~ b

0 min 6
e— 5 min

e 10 MiN 5
=15 min |©
e 20 MiN 4 -2
) m!n B
e 30-min 3 5
e 35 min 18
40 min 2 <
—45-min

50 Min 1

55 min

400 A [nm] 600 800 200

400 A [nm] 600

e ) MN

5 min

e 10 Min
15 min
e 20 Miin
e 25 N
30 mMin
35 min
e 40 min
e— 45 min
e 50-mMin
w55 min

800

Solucién 3
Vagitacion = 100 RPM

Absorbancia
o [ N w E-Y (9] ()] ~

200 400 A [nm] 600

e ) MiN
— 3 min
e 6 N
— 9 min
12 MinN
e 15 miin
— 18 min
— 21 min
— 24 min
— )7 Min
e 30 MiN
— 33 min
e 36 MiN

800

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 25. Porcentaje de colorante Acid Red 1 removido en funcion el
tiempo para examinar la influencia de la velocidad de
agitacion (rpm) en el proceso de oxidacion electrolitica del
colorante textil Acid Red 1
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Fuente: elaboracion propia.
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Tabla XIV.

concentracion del colorante durante el proceso de oxidacién

Espectro de absorcion para analizar la variacion de la

anddica electrolitica del colorante textil Acid Red 1

Solucién 1

[AR] = 47.49 pM

Solucién 2

[AR] = 117.80 pM

2 2 (0 min
1 e () Min 1 — 5 min
1 e 10 MiN
1 .
© .g ———15min
21 = 1 e 20 Min
81 21 25 min
o 2 =30 min
21 _2 1 =35 min
< 0 0 — 40 min
0 0 — 45 m?n
e 50 MiN
0 0
200 400 A\ [nm] 600 800 200 400 A [nm] 600 800
Solucion 3 Solucién 4
[AR] = 119.30 uM [AR] = 259.30 uM
7 = 4 e )N
Tr—u-min 5 min
6 ———3min 4 10 min
— 6 Min f
—15
.g 5 9 min .g 3 20 :::
S 4 ———12 min c 3 25 min
S 15 min S B
Lo 18 min 2 2 —30 min
c 3 — o —— ;
a =21 min 22 35 min
S ) 2 =40 min
<2 et <3 —— 45 min
— 27 min 50 mi
1 ——30min 1 o min
——33min 0 L
0
200 400 A [nm] 600 800 200 400 A [nm] 600 800

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 26. Porcentaje de colorante Acid Red 1 removido en funcion el
tiempo para analizar la variacién de la concentracion del
colorante durante el proceso de oxidacién anddica
electrolitica del colorante textil Acid Red 1
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Fuente: elaboracion propia.

56



Tabla XV. Espectro de absorcion para lareaccion de Fenton del proceso
de oxidacién anddica electrolitica del colorante textil Acid Red
1

Solucion 1 Solucién 2

Condiciones normales Reccién de Fenton

0 min
— 3 min
6 min
— 0 min
e 12 MiiN
15 min
— 18 Min
— 21 min
— )4 Min
— 27 min
e 30 min
e 33 min

Absorbancia
o = N w H (9] ()] ~

Absorbancia
P ORP P NNWWDRD

200 400 600 800
A [nm] 200 400 )\ [nm] 600 800

Fuente: elaboracion propia.
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Figura 27. Porcentaje de colorante Acid Red 1 removido en funcion el
tiempo para lareaccion de Fenton del proceso de oxidacion

anodica electrolitica del colorante textil Acid Red 1
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Fuente: elaboracion propia.
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5. INTERPRETACION DE RESULTADOS

El objetivo de llevar a cabo una oxidacién anddica electrolitica empleando
electrodos de Diéxido de Rutenio sobre Titanio y fieltro de Grafito se debe a que
estos no han sido utilizados con anterioridad, se caracterizan por ser estables y
por brindar una alta eficiencia. Es necesario obtener las condiciones 6ptimas de
trabajo al conseguir un porcentaje maximo de decoloraciéon en un menor tiempo
y eficiencia de oxidacion que estos pueden alcanzar variando los parametros de
electrolitos en solucion, concentracion de colorante, pH, velocidad de agitacion y

densidad de corriente.

En la tabla 4 se muestra la curva de espectro visible del primer experimento,
el cual consistié en utilizar dos electrolitos, los cuales fueron, para la primera
corrida unicamente Sulfato de Sodio con una concentracién de 25 mM y para la
segunda corrida una mezcla de Cloruro de Sodio a una concentracion de 35 mM
y Sulfato de Sodio con una concentracion de 25 mM. Para ambas corridas se
establecieron como condiciones de trabajo, una densidad de corriente de
10 mA/cm?, [Acid Red 1] = 193 uM y velocidad de agitacién de 100 RPM.

En la figura 21 se caracteriza el porcentaje de remocion del colorante en
funcion del tiempo, se observa que en la corrida dos se degrada el colorante a
una mayor velocidad, luego de veinte minutos se puede observar que el colorante
se ha removido en un 90 %, mientras que para la primera corrida solo se removio
un 20 % en el mismo tiempo. Se evidencia qué se obtuvo una mayor eficiencia

de remocion del colorante en la corrida dos, debido al electrolito en solucion.
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El motivo de evaluar la influencia de los electrolitos en solucién en el
proceso de oxidacién anodica se debe a que el resultado depende de la

naturaleza de las especies presentes.

El agregar Cloruro de Sodio a la solucién favorece la produccion de iones
OH- y iones CI-, encargados de la degradacion de la molécula Acid Red 1. El
agregar sulfato de sodio a la segunda corrida solo mejora la conductividad de la

solucion, facilitando la electrolisis.

En la tabla 5 se muestra la curva de espectro visible del segundo
experimento, el cual se basé en modificar el pH de la solucion de Cloruro de
Sodio y Sulfato de Sodio utilizada, se trabajé a un pH de 3, 5y 8. Las condiciones
de trabajo fueron, densidad de corriente de 10 mA/cm?, [Acid Red 1] = 193 uM y
velocidad de agitacion de 100 RPM.

En la figura 22 se caracteriz6 el porcentaje de color removido en funcion del
tiempo para los tres pH utilizados. El analisis por medio de la pendiente interpreta
gue a un pH acido la remocién del colorante se lleva a cabo en un menor tiempo,
mientras que, a un pH basico, el tiempo de degradaciéon es mayor. Es de debe a
que a pH 3, se favorece la producciéon de radicales libres, encargados de la

decoloracion del colorante Acid Red 1.

En la tabla 6 se grafica la curva de espectro visible del tercer experimento
el cual consistio en trabajar tres densidades de corriente, las cuales fueron de 5,
7 y 10 mA/cm? trabajando con la solucién mixta de Cloruro de Sodio a una
concentracion de 35 mM y Sulfato de Sodio con una concentracién de 25 mM.
Para ambas corridas se establecieron como condiciones de trabajo, [Acid Red 1]
=193 uM y velocidad de agitacion de 100 RPM.
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En la figura 23 se muestra el porcentaje de color removido en funcion del
tiempo para estas condiciones. La pendiente indica que el aumentar la densidad
de corriente, favorece la degradacion del colorante, esto se debe a que a una
mayor densidad de corriente se aumenta el nUmero de electrones transferidos
por unidad de area. De igual manera, trabajando con una menor densidad de
corriente se podria lograr la degradacion completa del colorante, pero en un

mayor tiempo y aumentaria el costo de energia.

En latabla 7 se muestran la curva de espectro visible del cuatro experimento
el cual se basa en modificar la velocidad de agitacion de la solucién las cuales
fueron de 60, 80 y 100 RPM. Se trabaj6 con la soluciéon mixta de Sulfato de Sodio
y Cloruro de Sodio y se establecieron condiciones de trabajo siendo estas, la
concentracion de Acid Red 1 de 193 uM y densidad de corriente de 10 mA/cm?.

En la figura 24 se gréfica el porcentaje de color removido en funcién del
tiempo para las condiciones mencionadas anteriormente y por medio del andlisis
de la pendiente se interpreta que a una mayor velocidad de agitacion se obtiene
la degradacion el colorante Acid Red en un menor tiempo. El aumentar la
velocidad de agitacion de la muestra favorecera la reaccion, ayudando a la
produccion de Hz (g), Clz (g) y OH- (ac). La causa de esto se debe a que hay una
mayor transferencia de electrones por conveccion, porque todas las moléculas
entran en contacto con el electrodo, acelerando la reaccion y de esa manera

aumentando la velocidad de degradacion del colorante Acid Red 1.

Para el quinto experimento se varié la concentracion del colorante Acid
Red 1, siendo estas 47,19 uM, 117,80 uM, 199,30 uM y 259,30 uM. En la tabla 8
se muestra la curva de espectro visible para las concentraciones mencionadas.

Se trabajé con una solucion mixta de Sulfato de Sodio y Cloruro de Sodio.
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Para este experimento se establecieron las siguientes condiciones de
trabajo, una velocidad de agitacion de 100 RPM, densidad de corriente de
100 mA/cm?.

En la figura 25 se muestra el porcentaje de color removido en funcion del
tiempo del quinto experimento y por medio de la pendiente se puede interpretar
que a una menor concentracion de colorante Acid Red, el mismo se degradara
en un menor tiempo, obteniéndose que, en un tiempo aproximado de 15 minutos,

este se habra degradado en un 90 %.

Las condiciones 6ptimas de degradacion se alcanzaron trabajando con una
solucion mixta de sales conductoras con una concentracion de 25 mM de Na2SOa4
y 35 mM de NacCl, concentracién de colorante Acid Red 1 de 47,19 uM, densidad
de corriente de 10 mAxcm2, velocidad de agitacién de 100 RPM y un pH de 3,

alcanzando un porcentaje de decoloracion del 99,14 %.

En la figura 26 se realiz6 la comparacion de la reaccion de Fenton con las
condiciones optimas de trabajo mencionadas anteriormente y se obtuvo que, en
los primeros cinco minutos de la reaccion de Fenton, el colorante ya se habia
removido en un 55 % mientras que, en condiciones normales, este solo habia un
porcentaje de decoloracion de un 10 %. La reaccion de Fenton incremento la
velocidad de degradacion del colorante consiguiendo un 99,76 % de decoloracion

del mismo.

La razon principal de llevar a cabo este proceso se debe a que se busca
optimizar el proceso degradacion de materia organica en efluentes que contienen
altas concentraciones de cloro activo. Al llevar a cabo una reaccion de Fenton,
se favorece la producciéon de radicales OH, encarados de la degradacién de la

misma.
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La reaccion que se tuvo en el experimento fue:
Fe?* + HCIO - OH + Cl™ + Fe3*
Para demostrar la degradacion del colorante es necesario llevar a cabo un
andlisis de subproductos formados mediante un proceso de técnicas

cromatograficas y de esta manera verificar la existencia de compuestos menos

toxicos.

63



64



CONCLUSIONES

Es viable llevar a cabo una oxidacién anddica electrolitica del compuesto
aromatico Acid Red 1 empleando un anodo de Diéxido de Rutenio sobre

Titanio y un catodo de Fieltro de grafito.

Se determiné que para efectuar la oxidacién anddica electrolitica del
compuesto aromético Acid Red 1 es necesario tener ambas especies
electroliticas presentes, tanto Cloruro de Sodio como Sulfato de Sodio

para obtener un porcentaje de decoloracion de 99,16 %.

Se evidencié el efecto que el pH tiene sobre el proceso de oxidacién
anddica electrolitica del compuesto aromatico Acid Red 1, concluyéndose
que para obtener un porcentaje de decoloracion de 99 % se debe de

trabajar a un pH de 3.

Se examind la influencia de la velocidad de agitacion, en revoluciones por
minuto, para el proceso de oxidacion anddica electrolitica del colorante
Acid Red 1 y se obtuvo que el tener una mayor velocidad de agitacion

favorecera la velocidad de degradacién del mismo.
La concentraciéon del colorante textil Acid Red 1 en la muestra, es

directamente proporcional a la velocidad de degradacion del colorante al

llevar a cabo la oxidacion andédica electrolitica.
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Llevar a cabo la reaccion de Fenton aumento la velocidad de degradacion
del colorante, alcanzando un 99,14 % de decoloracién del colorante en
18 minutos, siendo esta reaccion efectiva a un pH de 3 para favorecer la
produccion de OH, encargados de degradar la materia organica presente.

Las condiciones 6ptimas de decoloracion se alcanzaron trabajando con
ambas especies presentes, siendo estas Cloruro de Sodio y Sulfato de
Sodio a una concentracion de 35 mM y 25 mM, respectivamente.
Concentracion de colorante Acid Red 1 de 47,19 uM, densidad de
corriente de 10 mAxcm?, velocidad de agitacion de 100 RPM y un pH de

3 obteniéndose un porcentaje de decoloracion del 99,13 %.
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RECOMENDACIONES

Aumentar el area de superficie activa del anodo respecto a la solucion

electrolitica, para obtener un mejor rendimiento en la reaccion.

Variar el pH de la solucion que contiene el electrolito para favorecer la
produccién de radicales libres y obtener una mejor eficiencia en el
proceso de degradacion.

Tomar una muestra cada minuto, para concentraciones de colorante
menores a 47,49 pM, de esta manera se obtendra una mejor
caracterizacion del color removido, pues este se degradara a una mayor

velocidad.

Trabajar estrictamente a pH un &cido para llevar a cabo el proceso de
Fenton, se recomienda preferentemente un pH de 3, pues de otra manera

el hierro precipitara desfavoreciendo la reaccion.
Utilizar agua desionizada, para realizar experimentos similares a la

presente investigacion ya que de esta manera no intervendra en los

resultados del experimento.
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APENDICES

Apéndice 1. Metodologia de Calculo

A continuacion, se describe y detalla cada una de las férmulas y calculos

realizados para la experimentacion del trabajo de graduacion.

Para obtener resultados se utilizo:

Porcentaje de color removido del colorante Acid Red 1

Ag—A
% CR = ( 0 t) x 100 (Ecuacion 1)
0
Donde:
o % CR = Porcentaje de color removido
o A, = Absorbancia en tiempo cero a longitud de onda maxima
o A; = Absorbancia en tiempo t a longitud de onda maxima

EJEMPLO NO.1: Obtener el porcentaje de color removido de la muestra a los
nueve minutos dados los siguientes valores de absorbancia:

o Ay, =5,9

o At—omin =32

59—3,2

% CR = 45,76
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Continuacién apéndice 1.

Para el analisis estadistico:

Media aritmética de la muestra

- n Xi x1+x2+---+xn )
X = P = Ecuacién 2
Zl—l n n ( )
Donde:
° X = media aritmética
° X1, Xz, ..., Xn = valores de la muestra
. n = tamano de la muestra

EJEMPLO NO. 2: Determinar la media aritmética de la muestra dados los
siguientes porcentajes de color removido:

o % CR,y =97,5%

o % CR,=95,2%

o % CR3= 96,3 %

97,5% +952% +963%
3

X =

X =96,34%

Varianza de la muestra
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Continuacién apéndice 1.

N2
S2 = ?zl % (Ecuacion 3)

Donde:

. s? = varianza de la muestra

o X = media aritmética

. x; = valor de la muestra

o n = tamafo de la muestra

EJEMPLO NO. 3: Determinar la varianza de la muestra dados los siguientes

porcentajes de color removido:

o

2

% CR, = 97,5 %
% CR,= 95,2 %
% CRs= 96,3 %
% =96,34%

(97,5 —96,34)? + (95,2 — 96,34)* + (96,3 — 96,34)?
B 3—-1

s?2=1,32

Desviacion de la muestra

s = Vs? (Ecuacién 4)
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Continuacién apéndice 1.

Donde:
. s = desviacion estandar de la muestra
. s? = varianza de la muestra

Continuacién apéndice 1.

EJEMPLO NO. 4: Determinar la desviacion estandar de la muestra dada una

varianza de 1,32.
s= 41,32
s=1,15

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 2. Electrolisis de una disolucidon acuosa de cloruro de

sodio

Las reacciones de semicelda en la electrolisis del cloruro de sodio acuso son:

Anodo (oxidacion): 2C1(ac) - Cly(g) + 2e~
Cétodo (reduccion): 2H,0(l) + 2e~ —» H,(g) + 20H™ (ac)
Reaccion global: 2H,0 (1) + 2C1™ (ac) —» H,(g) + Cl,(g) + 20H (ac)

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 3.  Electrolisis de una disolucién acuosa de sulfato de

sodio
a) El sulfato de sodio no se hidroliza en agua.
b) Los iones Na* no se reducen en el catodo y los iones de SOz~ no se
oxidan en el anodo.
Por lo tanto, las reacciones de oxidacion y reduccion solo implican

moléculas de agua.

Apéndice 4.  Electrolisis del agua

Anodo (oxidacion): 2H,0(1) » 0,(g) + 4H*(ac) + 4e”
Catodo (reduccion): 4 [H*(ac) +e - %Hz(g)]
Reaccion global: 2H,0 () » Hy(g) + 0,(9)

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 5.  Electrodos de dioxido de rutenio sobre titanio, como

anodo y fieltro de grafito como catodo

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 6.  Sistema construido para llevar a cabo la electrolisis del

colorante Acid Red 1

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 7.  pHmetro utilizado para el control del pH en la muestra

estudiada

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 8.  Evidencia de la produccién de OH en el proceso de

degradacién del colorante Acid Red 1.

Fuente: elaboracion propia.
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Apéndice 9. Muestra con un 98 % de color removido del colorante
Acid Red 1.

i
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<

Fuente: elaboracion propia.

Apéndice 10. Toma de muestra cada 3 minutos para ser analizada en

el espectrofotometro

Fuente: elaboracion propia.
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Fuente: elaboracion propia.
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Diagrama de Ishikawa

Apéndice 12.
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, empleando Lucidchart
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: elaboracion propia

Fuente
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