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RESUMEN

El proposito fundamental de la actual investigacion fue realizar un proceso
experimental de tratamiento de aguas residuales procedentes de la industria
textil para eliminacion de colorantes mediante fotocatalisis con dioxido de titanio;
para lo cual se tuvieron en cuenta las caracteristicas quimicas y fisicas del agua
residual de la industria textil antes del tratamiento, para luego determinar la
efectividad de diferentes concentraciones de didxido de titanio en procesos de
tratamientos de las muestras expuestas a diferentes fuentes de radiacion
mediante el analisis de la incidencia de las variables estudiadas. Para la
investigacion en cuestion se aplicé el enfoque mixto, siendo el estudio de tipo
histérico, descriptivo y experimental, donde se optd por el disefio factorial
completo 2% en funcién de combinacién de las variables: demanda quimica del
oxigeno (DQO), color, turbidez, pH y temperatura; dando como resultado una
exitosa remocion de DQO y disminucion de color utilizando luz UV, para un
volumen de muestra 1000 ml, con un tiempo de residencia de 6 horas, a 150 rpm
y con un pH de 3, como condiciones Optimas obtenidas. En la fotocatalisis, el
efecto del pH fue determinante para la degradacion del color, siendo éste
inversamente proporcional a la variable de respuesta, con un valor 6ptimo de
tres; sin embargo, pudo notarse que la temperatura final de la solucion no mostro
cambio significativo. En general se concluye que, la fotocatélisis heterogénea
(TiO2) es un tratamiento viable para tratar aguas contaminadas provenientes del
proceso de tinturacién de industrias textiles y con el cual se alcanzan altos
porcentajes en la disminucion del color y demanda quimica de oxigeno, lo cual
esta condicionado en mayor o menor medida tanto por la concentracion del

catalizador (TiO2) como la fuente de radiacion que se emplee en su tratamiento.



ABSTRACT

The fundamental purpose of the current research was to carry out an
experimental process of wastewater treatment from the textile industry for
elimination of dyes by photocatalysis with titanium dioxide; for which the chemical
and physical characteristics of the wastewater of the textile industry before the
treatment were taken into account, to then determine the effectiveness of different
concentrations of titanium dioxide in treatment processes of the samples exposed
to different sources of radiation by means of the Analysis of the incidence of the
variables studied. For the research in question, the mixed approach was applied,
being the study of historical, descriptive and experimental type, where the 2k
complete factorial design was chosen based on the combination of the variables:
chemical oxygen demand (COD), color, turbidity, pH and temperature; resulting
in a successful COD removal and color reduction using UV light, for a sample
volume of 1000 ml, with a residence time of 6 hours, at 150 rpm and with a pH of
3, as optimum conditions obtained. In the photocatalysis, the effect of the pH was
determinant for the degradation of the color, being this one inversely proportional
to the response variable, with an optimal value of three; however, it could be
noted that the final temperature of the solution did not show significant change.
In general, it is concluded that heterogeneous photocatalysis (TiOz) is a viable
treatment to treat contaminated water coming from the dyeing process of textile
industries and with which high percentages of color decrease and chemical
oxygen demand are reached, which is conditioned to a greater or lesser extent
both by the concentration of the catalyst (TiO2) and the source of radiation used

in its treatment.
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1 INTRODUCCION

1.1 Planteamiento del problema

El acelerado incremento de la poblacion mundial constituye una de las causas
mas importantes de la disminucion de agua potable disponible, esto esta dado
fundamentalmente por la contaminacion de recursos hidricos producto del

vertimiento de aguas residuales (Barba, 2002).

En la actualidad la escasez de agua constituye una problematica latente que
afecta a todos los paises en una u otra medida; donde se presentan cifras
alarmantes que hacen que varias organizaciones mundiales presten importante
atencion al tema e impulsen programas de concientizacion al respecto. En este
sentido se tiene que: “cerca de 1.200 millones de personas, casi una quinta parte
de la poblacion mundial vive en areas de escasez fisica de agua, mientras que
500 millones se aproximan a esta situacion” (Departamento de Asuntos
Econdmicos y Sociales de Naciones Unidas (ONU-DAES), 2014).

Uno de los factores causales de la escasez de agua esta dado por la
contaminacion de la misma, en la cual, una de las fuentes principales son los
vertimientos residuales derivados de la produccién industrial, cuyos desechos
pueden ser de tipo acidos, alcalis, toxicos, asi como aquellos que, dadas sus
caracteristicas, pueden ser: aceites, grasas, colorantes, pesticidas o productos
radiactivos; que pueden disolverse en el agua o quedar suspendidos en la
superficie, donde en cualquiera de los dos casos, la acumulacion tiene un efecto
multiplicador que afecta a los organismos que alli viven, principalmente a los
filtradores, haciendo que dichos contaminantes permanezcan en el agua por
largos periodos de tiempo, lo que limita no solo el aprovechamiento de la fuente
para el consumo doméstico, sino que ademas constituye un peligro que atenta
contra la fauna, la flora y el hombre (Ofia, 2013).



En este sentido, la industria textil ocupa uno de los primeros lugares como fuente
de generacion de contaminantes de agua debido a que en sus procesos
productivos se generan grandes cantidades de aguas residuales altamente
coloreadas y constituidas por compuestos dificiimente biodegradables (Amjad &
Qayyum, 2007), ocasionando no solo la reducciéon de la transparencia sino
también la disminucion del oxigeno disuelto, lo que dificulta la funcion
fotosintética de las plantas. Ademas, los efluentes generados por esta industria
no solo suelen presentar altas temperaturas, sino que tiene caracteristicas
alcalinas y de una fuerte coloracion, dado por compuestos xenobidticos no
biodegradables (Kaushik & Malik, 2009), asimismo pueden presentar altas
concentraciones de metales pesados, 0 contener pesticidas y contaminantes

microbiolbgicos, entre otros patégenos (World Bank Group, 2011).

La industria textil por responsabilidad social y cumplimiento de la legislacion
ambiental tiene el requerimiento de eliminar los desechos del proceso productivo
pero los sobrecostos de esta eliminacion no han permitido en muchos casos que
cumpla con esta obligacion (Hernandez & et al, 2010); tales hechos constituyen
un estimulo para estudiar y adecuar nuevas tecnologias que posibiliten la
proteccion del recurso hidrico a menores costos, de manera que se convierta en

una inversiéon y un punto a favor para la competitividad de la empresa.

El sector textil en el Ecuador representa uno de los mayores generadores de
empleo cerca de 300 empresas en el encadenamiento textil-confeccion que
representan a mas de 140 mil empleos directos (Asociacion de Industrias
Textiles del Ecuador (AITE), 2010). Las provincias con mayor numero de
establecimientos del sector textil son Pichincha (27%), Guayas (17%),
Tungurahua (8,1%), Azuay (7,5%) e Imbabura (4,5%) (Instituto Nacional de
Estadistica y Censos (INEC), 2012); el problema radica en que mas del 80% de
las empresas del pais no invierten en proteccion ambiental ni cuentan con un

estudio de impacto ambiental (Instituto Nacional de Estadistica y Censos (INEC),



2006), por lo que se generan grandes descargas de desechos, que van directo

a lared publica de alcantarillado y luego a los rios sin ningun tipo de tratamiento.

Segun registros del INEC (2006) la industria textii en Quito generd
concentraciones de 310.7 mg/l de DBO y 690.8 mg/l de DQO. A pesar de ser
valores menores comparados con afios anteriores, siguen superando el limite
méaximo permisible y no representan a la totalidad de descargas de las industrias
textiles que operan en la ciudad (Instituto Nacional de Estadistica y Censos
(INEC), 2006). Varias industrias no cumplen con el valor permisible de descarga
de efluentes, debido a la falta de interés en la tenencia de sistemas de
tratamiento por la creencia de que estos representaran una pérdida para la

empresa (Instituto Nacional de Estadistica y Censos (INEC), 2012).

Existen diversidad de contaminantes en las aguas residuales procedentes de
industrias textiles; por ejemplo, la gran cantidad de colorantes, cuya produccién
mundial se aproxima a 106 toneladas (Sanroman, Pazos, Ricart, & Cameselle,
2004), sustancias que son usadas principalmente en el tefildo, proceso que
genera alrededor de 50% del agua residual. En estos efluentes, también se
puede encontrar particulas suspendidas, altos valores de pH, materia organica

e inorganica susceptible de ser oxidada (DBO y DQO) (Mollah, y otros, 2004).

Entre los métodos de tratamiento de aguas residuales de la industria textilera se
encuentran la coagulacibn quimica, tratamientos biolégicos, oxidacién
electroquimica, ozonizacion, adsorcién con carbén activado, ultrafiltracién, entre
otros (Cafizares, Martinez, & Jiménez, 2006). Lastimosamente, gran cantidad
de estos métodos llegan a considerarse inadecuados e insuficientes, ya que
generan altos costos porque requieren grandes cantidades de reactivos
guimicos y espacio para el montaje de los equipos de tratamiento, también

algunos disminuyen la carga organica bajando el DQO y DBO pero no tienen la



misma eficacia en la eliminacion del color y toxicidad (Garcés, Mejia, & Santa
Maria, 2004).

Esta es la razon principal por la cual existe interés en la oxidacion fotocatalitica
como tratamiento de estos efluentes ya que presenta una ventaja sobre las otras
técnicas comunmente utilizadas. Este método consiste en la destruccion de los
contaminantes mediante la radiacion violeta y un catalizador, para la formacién
de radicales hidroxilo, estos radicales oxidaran a los contaminantes presentes

en el agua residual (Garcés, Mejia, & Santa Maria, 2004).

Las avanzadas tecnologias de oxidacién y siendo mas especificos la fotocatalisis
heterogénea, representan nuevas opciones de control ambiental para la
eliminacion de contaminantes. Existen varios semiconductores como CdS, SnOq,
WOg3, SiO2, ZrO2, ZnO, Nb203, Fe20s, SrTiOs, pero para este estudio el TiO2 en
forma de anatasa ha atraido un gran interés, debido a su fuerte poder oxidante
bajo irradiacion UV, su estabilidad quimica y la ausencia de toxicidad (Maggos
et al, 2007; Osburn, 2008; Gurol, 2006). Este proceso tiene la capacidad de
transformar las sustancias toxicas en compuestos inocuos y el aporte de energia
gue se necesita es de 30° a 80° y procede de una fuente limpia como el sol
(Garcés, Mejia, & Santa Maria, 2004).

Teniendo en cuenta los planteamientos anteriores, se considera importante el
estudio del tema en cuestion, a modo de beneficiar no solo a las industrias
textiles ecuatorianas en funcién de que estas puedan cumplir con el valor
permisible de descarga de efluentes, con un tratamiento que no representa un
gran costo para las empresas; sino que ademas, de probarse la eficiencia,
efectividad y viabilidad del procedimiento, se estaria aportando a la recuperacién

de recursos hidricos esenciales del pais.



1.2 Antecedentes

Con relaciéon al tema propuesto, existen varias investigaciones que han
manejado el método de tratamiento de aguas residuales en la industria textil, tal
es el caso de la realizada por Garcés y Pefiuela (2007), titulada “Tratamiento de
las aguas residuales de una industria textil utilizando colector solar”, cuyo
principal objetivo fue realizar el tratamiento de aguas residuales de la industria
textil de manera experimental mediante un colector solar cilindro parabdlico
compuesto, dando como resultado una degradacién del colorante naranja
reactivo 84, a partir de lo cual se seleccionaron las mejores condiciones de
degradacion y mineralizacion para aplicar dicho método al agua residual real
obteniéndose un AM3 (77,77%) utilizando: 80 mg/L de TiO2, 3 mL H202/L y un
porcentaje de mineralizacién de 56,29%. En este sentido los autores concluyen
gue los resultados de la experimentacién indicaron buenos porcentajes de

disminucioén del color a 604 nm.

Otra de las investigaciones mencionables es la titulada como “Tratamiento de
agua residual proveniente de la industria textil mediante fotocatalisis solar”,
realizada por Chacon, Leal, SGnchez y Bandala (2002), cuyo propadsito principal
fue aplicar la energia solar como fuente de radiacion en procesos avanzados de
oxidacion para el tratamiento de agua residual de la industria textil enfocado
especificamente a la remocion de colorante, para lo cual se empled la
fotocatdlisis solar, probandose dos diferentes procesos fotocataliticos:
homogéneo y heterogéneo. Los principales resultados de esta investigacion
indicaron que el proceso homogéneo (foto-Fenton) fue mas efectivo que el
proceso heterogéneo (TiO2/UV) respecto a la eliminacion del contaminante;
concluyéndose ademas que, con relacién a la influencia de la concentracion de
catalizador sobre el proceso de fotocatalisis, se comprobé que a mayor

concentracion de éste mayor es la velocidad de la reaccion de degradacion.

Por ultimo se puede hacer mencion de estudio de “Tratamiento de efluentes

textiles con luz ultravioleta solar” realizado por los autores Tinoco, Medina y



Zapata (2012), cuyo objetivo general fue probar que la luz ultravioleta solar
puede emplearse en el tratamiento de los efluentes textiles, para lo cual los
autores realizaron ensayos experimentales que les permitié verificar no solo que
“a menores concentraciones del perdxido de oxigeno (agua oxigenada) se logra
una mejor pérdida de color del colorante”, sino que ademas, pudieron comprobar
gue “a menores concentraciones de dioxido de titanio la respuesta del sistema a
la degradacién del color es mejor”; lo que se explico bajo el principio de que “a
menores concentraciones de dioxido de titanio, la formacion del radical hidroxilo
es menor”, aumentando asi su eficiencia en el proceso. En sentido general los
autores concluyeron a partir del analisis experimental que el tiempo optimo de
degradacion del color bajo el método aplicado fue de 2 horas, para una

concentracion de diéxido de titanio 50 ppm (Tinoco, Medina, & Zapata, 2012,
pag. 9).

1.3 Formulacion del problema

La industria textil es una de las fuentes principales de contaminacion del agua,
dando lugar a la limitacién del recurso hidrico y contribuyendo a la escasez del
mismo, por lo que es necesario aplicar estrategias de tratamiento de aguas
residuales de manera que estas sean eficientes y viables, donde el método de
fotocatalisis con TiO2 podria ser una alternativa de soluciéon en base a la

degradacion de colorantes como contaminante fundamental.

1.4 Objetivos
1.4.1 Objetivo general

Realizar un proceso experimental de tratamiento de aguas residuales
procedentes de la industria textil para eliminacion de colorantes mediante

fotocatalisis con didxido de titanio.



1.4.2 Objetivos especificos

o Describir las caracteristicas quimicas y fisicas del agua residual de
la industria textil antes del tratamiento de fotocatalisis con dioxido de
titanio.

o Determinar la efectividad de diferentes concentraciones de diéxido
de titanio en procesos de tratamientos de aguas residuales con
fotocatalisis a escala de laboratorio, variando fuente de radiacion.

o Analizar la incidencia de las variables estudiadas, en la eliminacién

de los residuos colorantes de aguas residuales de la industria textil.

1.5 Justificacién del proyecto

En general, los tratamientos de aguas residuales de la industria textil de la ciudad
de Quito son procesos convencionales que incluyen operaciones fisicas,
guimicas y bioldgicas que generan buenos resultados. No obstante, se conoce
gue el 31% de las industrias del Distrito Metropolitano de Quito no cumplen con
el valor permisible de descarga de efluentes, debido a los altos costos de los
sistemas de tratamiento y por la creencia de que estos representaran una
pérdida para la empresa (Instituto Nacional de Estadistica y Censos (INEC),
2012). La realidad es que varios tratamientos convencionales tienen la mayor
cantidad de egresos (costos) en la utilizacion de gran cantidad de energia y la
necesidad de gran espacio para el montaje de los equipos de proceso, por lo que

la fotocatalisis ayudaria a la reduccion de estos egresos sustancialmente.

Una de las areas de aplicacion de la fotocatélisis y que incluso ha tenido mayor
implementacion, es el tratamiento de efluentes contaminados con colorantes,
obteniendo eficiencias importantes en la degradacion de dichos colorantes
(Bellardita, y otros, 2010).

En el contexto nacional, la fotocatalisis es una tecnologia que no se ha utilizado,

porque existen pocos estudios y la mayoria de ellos a nivel de laboratorio, por lo



cual este estudio puede ser un gran aporte al representar otra alternativa para el

sector textil del pais.

2 MARCO TEORICO

2.1 Industria textil

La industria textil constituye una importante fuente de ingresos y empleo para la
mayoria de los paises en vias de desarrollo como es el caso de Ecuador, en este
contexto especifico puede decirse que la actividad textil ha estado presente en
pais desde la antigliedad como parte de la cultura Inca, puesto que identificaba
el estatus entre sus habitantes (Bujaldon, Buscema, Erio, Nielsen, & Ordoiiez,
2014).

Partiendo de los criterios anteriores puede verse la importancia que tiene dicha
industria para el desarrollo del pais, sin embargo la no consideracion de los
impactos que acarrea dicha industria, producto del vertimiento continuo de
residuales a las fuentes hidricas, constituye una limitante que podria afectar el
crecimiento y/o mantenimiento de la produccién debido a posibles cierres
condicionados por el incumplimiento de las normas ambientales; es por ello que
se hace necesario el analisis de los factores contaminantes que genera la
industria textil y que influyen negativamente en el entorno; para ello se procede
a la descripcion de los procesos fundamentales que intervienen en la produccién

textil y que se muestran a continuacion:



sHilado s 4 plicacion de

sTejeduria *Gaseadao colorantes *Facil cuidado
*Desencolade sHidrrofobos
*Desengrasado sRetardantes de
sMercerizacion llamas

+Carbonizacidn : T Y '?E ':.te.:ji cidas y
unicidas

PREPARACION DE
LAS FIBRAS

ESTAMPACIGN

. *Bangueo

Figura 1. Procesos de produccién en la Industria Textil

Tomado de (Walters, Santillo, & Johnston, 2005)

Dentro de los procesos que se muestran en la figura anterior, exceptuando el de
“preparacion de las fibras”, el resto involucra tratamientos quimicos; en este
sentido y atendiendo al tema de estudio, se presta mayor atencion al proceso de
“tintura y estampacién” debido a que es en esta actividad donde interviene la
participacion de los colorantes, los cuales constituyen la principal fuente de
contaminacion y son los que mayor presencia tienen en los afluentes residuales
de la industria, lo que a su vez impide la reutilizacion del agua en el proceso
productivo provocando un sobre consumo del recurso de manera constante. A

continuacion, se muestran las caracteristicas de dichos colorantes:

2.1.1 Colorantes utilizados en la industria textil

Como bien se ha mencionado, el proceso de tintura y estampacion refiere la
aplicacién de los colorantes a los tejidos, dichas productos estan conformados
por auxiliares quimicos, los que son utilizados de acuerdo con el método y
material en proceso de tintado. A continuacion, se clasifican los colorantes

principales utilizados en la industria textilera:
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Colorantes
/ Acidos

.

Colorantes
Basicos

Colorantes

MNaturales
Colorantes

utilizados en la

Industria Textil

Colorantes
Directos

Colorantes
Artificiales

.-"'-- s
L o

Colorantes
Dispersos

Colorantes
Sulurosos

Figura 2. Calificacion de colorantes utilizados en la Industria Textil

Tomado de (Sandoval & Mijaylova, 2013)

Teniendo en cuenta el esquema anterior, se procede a la definicion y

caracterizacion de cada uno de los colorantes de la siguiente manera:

2.1.1.1 Colorantes naturales

Entre los colorantes naturales que mas se utilizan en la industria textil se
encuentra el indigo. Esta sustancia proviene de plantas del género indigofera,
gue lo contienen en forma de glucosido; dando lugar al colorante indigo o afil a
través de la hidrolizacion de &cidos o por fermentos en glucosa e indoxilo, lo cual
se oxida naturalmente al reaccionar con el oxigeno del aire (Sandoval &
Mijaylova, 2013).

Figura 3. Composicion quimica del indigo

Tomado de (Sandoval & Mijaylova, 2013, pag. 7)
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2.1.1.2 Colorantes artificiales

Refiere a los colorantes que se obtienen a partir de aislamientos quimicos que
se les aplican a sustancias en su estado natural, los cuales encuentran un amplio
uso en la industria textil. De acuerdo con las caracteristicas esenciales que los

definen, estos se clasifican en:

2.1.1.2.1 Colorantes acidos:

Entre las caracteristicas de estos colorantes, las vinculadas al color estan dadas
por la calificacién de los mismos y por pertenecer al grupo croméfobo anidnico,

CcOoMmo se muestra a continuacion:

Azules de buena
solidezalaluzya
tratamientos en
humedo.

@ Amari llos

Violetas, azules y
verdes de tonos muy
brillantes v
moderadamente
<olidos a la luz.

Anaranjados

¥,

antranoquinonicos

Rojos
Escarlatas Corren peligro de
volver a oxidarse con
la humedad
ambiental una vez
tenidos.

Estos colorantes
tienen su indice de
solubilidad {en agua)
¥ su indice de
Marrones (Dado por afinidad en relacion
mezclas de varios inversa.

azoicos)

Marinos Solidos

Algunos Verde
Oscuros

trifenilmetanicos

Figura 4. Colorantes &cidos

Tomado de (Sandoval & Mijaylova, 2013, pag. 8)

OH HH.CO.CHy

HaOy HuM HaM

HaOy 5 %0y Ha

Figura 5. Colorantes azoicos

Tomado de (Sandoval & Mijaylova, 2013, pag. 9)
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2.1.1.2.2 Colorantes basicos:

En el proceso de tintado de determinadas fibras aplicando colorantes basicos se
utilizan simultaneamente se emplean agentes cationicos-anionicos adicionales
en forma de “sales de bases organicas que fuerzan al grupo croméforo a unirse
al cation, resultando el anién incoloro” (Sandoval & Mijaylova, 2013), dando como

resultado otros colorantes basicos que se agrupan de la siguiente manera:

GRUPOS DE NUEVOS COLORANTES BASICOS

Colorantes con carga Colorantes con estructura
Colorantes con carga cationica localizada heterociclica

positiva deslocalizada [De tipo antraguindnico o~ (Conteniendo nitrogeno

(derivados del di y azoico, que poseen cuaternario; estos son
trifenilmetano) elevada solidezalaluzy  solubles en alcohol etilico;
buena estabilidad al pH) menos solubles en agua)

Figura 6. Colorantes bésicos

Tomado de: (Sandoval & Mijaylova, 2013, pag. 9)

2.1.1.2.3 Colorantes directos:

Este tipo de colorante se usa fundamentalmente en fibras celulosas y se
caracteriza por contener “moléculas largas mas planas que se pueden alinear
con las macromoléculas de las fibras. Estas se fijan por fuerzas (electroestéaticas)
de Van der Waals y por puentes de hidrogeno.” (Walters, Santillo, & Johnston,
2005, pag. 16).

En el método de aplicacion de colorantes directos se utilizan quimicos similares
a los mencionados en el anterior, tal es el caso del cloruro sédico o sulfato sodico,
gue ayuda la adherencia de las moléculas del colorante en la tela. Asimismo, se

utilizan tanto surfactantes no iénicos para lograr una absorcion mas eficiente del
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colorante, dando mayor durabilidad al color producto de la reduccion de la
solubilidad en agua; asi como agentes de condensacion del formaldehido, los

gue se vuelven poco solubles con el colorante (IPPC, 2003).

2.1.1.2.4 Colorantes dispersos:

Segun Sandoval y Mijaylova (2013, pag. 10): “Estos colorantes son compuestos
organicos no ionicos. Se aplican con un dispersante, porgue son insolubles en
agua, y se caracterizan fundamentalmente porque tienen un alto grado de

dispersion. Se emplean para la tintura de rayon, acetatos y poliésteres.”

En el caso especifico del poliéster se utiliza Unicamente este tipo de colorante
puesto que los que son solubles en agua no se adhieren al tejido debido a su
caracteristica hidréfoba, de ahi el empleo de este tipo de colorantes que no
presenta grupos polares, sino que con este se genera una interaccion

electroestaticas que permite que el colorante se adhiera a la fibra (IPPC, 2003).

2.1.1.2.5 Colorantes sulfurosos:

Este tipo de colorantes obtiene su nombre en la clasificacion por la presencia del
azufre, se basan en agregados que no se disuelven en agua y cuentan con un
alto peso molecular lo cual forma reacciones dadas por “compuestos sulfurosos
con aminas y acidos” (Walters, Santillo, & Johnston, 2005, pag. 18), donde este
suele ser oxidado con facilidad, contrariamente a como se presenta en los
colorantes directos, haciéndoles muy parecidos a los de tina. La absorcion de
este tipo de colorante est4 dada por tres caracteristicas fundamentales de la
solucion, digase el porciento de colorante, la temperatura y la concentracion de

sal aplicada para la fijacion del color (Sandoval & Mijaylova, 2013).
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Son bastantes los colorantes que califican en este grupo, sobre todo porque
generan un color intenso pero con matices débiles que los hace ser muy
econdmicos si se comparan con otros tipos de colorantes, pese a ello, el proceso
en los que se aplica este tipo de colorantes es altamente perjudicial para el medio
ambiente, ya que al momento en que se procesa el colorante a su forma soluble
se generan sulfuros e hidrosulfuro sodico a partir de la reaccion con el
monosulfuro sédico en condiciones alcalinas, convirtiéndole en un contaminante

importante del agua (Lacasse & Baumann, 2004).

2.1.2 Aguas Residuales

Las aguas residuales presentan una serie de caracteristicas, las cuales pueden
agruparse esencialmente en: fisicas, quimicas y biolégicas. A continuacion, se
presentan los aspectos fundamentales que refieren a cada una de las

caracteristicas:

Caracteristicas Caracteristicas
Quimicas Biologicas
L |

* Solidos * Organicos * Bacterias

* Temperatura * [norganicos y * Hongos

» Color gases * Algas

» Olor * Dureza * Virus

» Turbiedad *pH » Crustaceos
* Fenoles

Figura 7. Aspectos que caracterizan el agua residual

Tomado de (Cortina & Marquez, 2008)

2.1.3 Tratamientos de aguas residuales de la industria textil

Como bien se ha mencionado con anterioridad, los colorantes son uno de los
contaminantes mas importantes que se tienen en los afluentes de la industria
textil, de ahi que los tratamientos que se aplican a estas aguas residuales se

enfoquen fundamentalmente en la remocién del color. En este sentido son
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conocidos varios métodos de tratamiento tales como los que involucran procesos
bioldgicos, quimicos y fisicos. (Cortina & Marquez, 2008) A continuacion, se
realiza una breve descripcion de los procesos quimicos mas utilizados en el

tratamiento de las aguas residuales de la industria textil:

2.1.3.1 Tratamientos fisico-quimicos

Existen varios tratamientos fisico-quimicos pueden llegar a ser muy efectivos, a
pesar de ser complejos y de dificil aplicaciébn a gran escala; no obstante, el
desarrollo de tecnologias avanzadas de oxidacion ha posibilitado el incremento
de uso de estos tratamientos, dadas sus aplicaciones en la degradacion de

colorantes, entre otros (Arroyave, Giraldo, & Mejia, 2008).

En la actualidad, los procesos de oxidacion avanzada (POAS), se utilizan para
que reaccionen con el contaminante y lo conviertan en productos inocuos al
ambiente (Neamtu, Yediler, Siminiceanu, Macoveanu , & Kettrup, 2004); los
cuales son capaces de producir cambios profundos en la estructura quimica de
los contaminantes, debido al elevado poder reductor y alta eficacia en la
oxidacion de materia organica que poseen estos procesos.

Los tratamientos fisico-quimicos se subdividen en tres tipos, los procesos
fotoquimicos y los no fotoquimicos, a continuacion, se describen los métodos o

procedimientos que se involucran en cada uno de ellos:

Para la descripcion de los principales procesos no fotoquimicos como medio de
remocion del color en los afluentes, se presenta el Anexo 3y el Anexo 4 para los

principales procesos fotoquimicos.
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2.2 Fundamentos de la fotocatalisis

2.2.1 Procesos de Oxidacion Avanzados (POAS)

Los Advanced Oxidation Processes (AOPs), como se conoce en inglés, como
bien se ha mencionado con anterioridad, estan relacionados con los procesos
fisico-quimicos que degradan las moléculas organicas a través del rompimiento
del enlace estructural de compuestos organicos contaminantes, lo cual tiene
lugar mediante la reproduccion de variedades transitorias gran capacidad
oxidante, ejemplo de ello se encuentra el radical hidroxilo (eOH) (Saber, Rasul,
Brown, & Hashib, 2011); el cual, dado su elevado potencial redox se considera
con mayor capacidad oxidante que otros compuestos convencionalmente como
el ozono o el peroxido de hidrogeno (Saber, Rasul, Martens, Brown, & Hashib,
2010), lo que le permite oxidar casi cualquier especie organica obteniéndose
como productos finales H20, CO: e iones inorganicos (Guillard, y otros, 2003);
asimismo, sus altos niveles de reactividad, lo convierte en un radical sumamente
inestables, lo que implica su concepcion de manera “in situ” mediante diversos
procesos (Adan, 2008).

Otra de las caracteristicas esenciales de los POAs, ademas de las anteriormente
mencionadas, es que no implica altos costos de implementacion (Malato,
Blanco, Vidal, & Richter, 2002), siempre y cuando los valores de TOC del agua
residual a tratar sean inferiores a < 0.5 g-L-1 (Verlicchi, Aukidi, Galetti, Petrov, &
Barceld, 2012), puesto que a mayor concentracion mayor demanda de agentes
oxidantes y energia. Pese a ello, es importante considerar que el incremento del
coste viene dado por el nivel de mineralizacion deseado, por lo que es
recomendable la aplicacion de tratamientos integrados a través de la
combinacion de POAs con procesos biologicos (Ratola, Cincinelli, Alves, &
Katsoyia, 2012), asimismo este proceso se ejecuta en dos etapas, en la primera
se trata el agua contaminada en un reactor biolégico de membrana, y en la
segunda etapa, se procede a la eliminacion de los patégenos y las moléculas de
contaminante organico de menor peso molecular mediante fotocatalisis

heterogénea (Adan, 2008). A continuacion, se muestra la calificacion de los
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POAs, tanto por métodos fotoquimicos como no fotoquimicos (Adan, y otros,

2007):

«Dzonizacion en medio alcaling [03 [/ OH-]

*Jzonizacion con peraxido de hidrogeno [O3
J H202]

sOzonizacion catalitica [03 / catalizador]

*Pracesos Fenton y relacionados
[Fe2+/H202] o [H202/ Catalizador sdlido]

s Oxidacion electroguimica |/ electrocatalitica
=Radializis y tratamiento con haces de

sFotolisis con radiacion ultravioleta [UV]

*Perdxido de hidrégeno con radiacion
ultravioleta [H202 f UV]

sCzono y radiacion ultravioleta [032 f UY]

*Peroxide de hidregeno, czono y radiacion
ultravioleta [H202 f 03 / UV]

*Peraxido de hidregenc, oczono y radiacion
ultravioleta [H202 [ O3 [ UV]

electrones sForo-Ferton y relacionades [Fe2s fH202 [/

UV] @ [Catalizador f H202 J 1UV)
sForocatalizis heterogénea [Catalizadaor / 02 [/
uv]

=lltrazomidos

Figura 8. Calificacion de los POAs

Tomado de (Adan, 2008; Carbajo, 2013)

2.2.2 Fotocatalisis homogénea

Este proceso se basa en la reaccion Fenton (1984), a la que se aumenta su
eficiencia mediante iluminacion, que produce la fotdlisis de hidroxocomplejos de
Fe*s. El Fe*? fotogenerado promueve radicales OHe adicionales (Kim &
Vogelpohl, 1998). El proceso yace catalitico puesto que el Fe*? oxidado a Fe*3
en la reaccién de Fenton, se somete de nuevo a Fe*? por accién de la radiacion.
Una y otra reacciones forman radicales hidroxilo lo que hace que el proceso Foto-
Fenton sea aplicable en la degradacion de materia organica que contenga

cationes metdlicos en su estructura (Pey, 2016).

Los procesos Fenton y foto-Fenton, tienen una actividad catalitica maxima a un
pH de 2,8 aproximadamente. El pH influye en la concepcidn de radicales hidroxilo
y por ello, en la eficiencia de la oxidacion. Para valores del pH por encima de 4,

la degradacion disminuye drasticamente, aparecen precipitados de hidréxido de
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hierro y disminuye la cantidad de Fe?* disponible (Parra, 2001; Faust y Hoigne,
1990).

La velocidad de degradacion aumenta con la cantidad de peroxido de hidrégeno,
debido a la mayor produccion de radicales hidroxilo. Sin embargo, en un nivel
determinado de H:202, la rapidez de la reaccion puede afectarse de forma
negativa, producto de la auto-descomposicion del H202, dado por la combinacion

nuevamente con radicales hidroxilo (Parra, 2000 y 2001).

OH-+ + H202 — H20 + HO2 - (Ecuacion 1)

La concentracion de peréxido de hidrogeno optima depende de la naturaleza y
concentracion del compuesto a tratar y de la concentracion de hierro. Efecto de
la cantidad de sal de hierro Igual que en el caso del perdxido de hidrégeno, la
velocidad de degradacion aumenta con la cantidad de sal empleada, pero a partir
de una determinada concentracion de hierro disminuye la eficiencia de la
reaccion. Esto puede deberse al aumento de la turbidez de la disolucion, que
dificulta la absorcion de luz necesaria para la realizacion del proceso foto-Fenton,
0 a la reaccion del Fe?* con radicales hidroxilo; en este sentido son varios los
autores han propuesto una relacion molar 6ptima, H202/hierro, entre 10 y 25 (Kim
& Vogelpohl, 1998; Tang & Huang, 1996).

2.2.3 Fotocatalisis heterogénea

La fotocatalisis heterogénea, es un buen ejemplo del uso de catalizadores para
el tratamiento y degradacion de contaminantes (Houas, y otros, 2001). El
concepto de fotocatalisis estd dado como la reaccion catalitica que involucra la
absorcion de luz mediante un catalizador o sustrato (Hachem, Bocquillon,
Zahraa, & Bouchy, 2001), donde tienen lugar la animacién inmediata del
semiconductor, de forma que éste cautive los fotones utilizados en el proceso;
y/o la animacion de moléculas contaminantes adsorbidas sobre el area del

catalizador que al mismo tiempo podrian conferir electrones al catalizador
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(Santos, Reis, Almeida, Oliveira, & Vieira, 2003). La primera reaccion
mencionada no solo es la mas habitual, sino que ademas es la que usualmente

se emplea cuando se aborda el término en cuestion.

En los procesos fotocataliticos los principales catalizadores que se emplean son
semiconductores de banda ancha. En este sentido, el TiO2 no solo es el que
presenta mayor actividad fotocatalitica en la mayoria de las reacciones, sino que
ademas es un fotocatalizador estable ante la corrosion, posee alta actividad, baja
toxicidad y bajo coste. Sin embargo, su desventaja de uso esta dada por su
anchura de banda prohibida, que lo sitla en la zona del espectro
electromagnético del ultravioleta cercano, por lo cual solo puede absorber muy
poco del espectro solar (Santos, Reis, Almeida, Oliveira, & Vieira, 2003). El
proceso fotocatalitico tiene lugar mediante la excitacion de un semiconductor,
donde se absorbe luz en distintas longitudes de onda tal y como se muestra a

continuacion:

Figura 9. Proceso fotocatalitico

Tomado de (Santos, Reis, Almeida, Oliveira, & Vieira, 2003)
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De acuerdo con la figura anterior, el fotocatalizador incide luz suficientemente
energética, como para igualar o superar la energia del salto de banda del
semiconductor, generandose la excitacion de un electron de la banda de valencia
(BV) hacia la banda de conduccién (BC), permitiendo crear pares electron-hueco
gue seran capaces de migrar a la superficie del catalizador y de este modo

reaccionar con las especies adsorbidas.

Los vanos constituidos en la banda de valencia del sélido reaccionan con
especies dadoras de electrones; tal es el caso cuando, en presencia de hidroxilos
a nivel superficial (formalmente OH-), se producen los radicales hidroxilo que
generan la degradacién de la materia organica. Por otra parte, los electrones que
llegan a la banda de conduccion, la especie aceptora fundamental de electrones
y generalmente el oxigeno, puesto que los procesos fotocataliticos usualmente
se desarrollan en ambientes aerobios. Con relacibn a los procesos de
transferencia de carga, estos son comparables con los procesos de
recombinacion, en los que los pares generados electrén-hueco se recombinan
producto de la reaccién con las especies de la superficie, dando lugar a la
disipacion de la energia. Es valido mencionar que la recombinacion del par e-
/h+ es perjudicial para la eficiencia del proceso fotocatalitico, puesto que provoca
la reduccion del nimero de electrones y huecos que podrian ser transferidos a
las especies adsorbidas en la superficie del semiconductor que produce la
generacion de especies activas en el proceso fotocatalitico. De ahi la eficiencia
final de esta reaccion depende de varios y diferentes factores que inciden sobre

el grado de oxidacion total de la materia organica.

La recombinacion del par electrén-hueco en el seno o en la superficie del
semiconductor constituye un proceso critico, lo cual estd dado porque no existe

separacion fisica entre los espacios de las reacciones anddicas y catddica.
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TiOy,+hv > e gc+hT gy (Ecuacion 2)
h*gy+> TiVOH - {> Ti'VOH o}t (Ecuacion 3)
e pct+> TilYOH - {> Ti'""OH «} (Ecuacion 4)
{> Ti"VOH ¢}* + Red »> Ti'VOH + Red* » (Ecuacion 5)
e gc+ 0x+->Ti'VOH + 0x™ (Ecuacion 6)
e gc +{>Ti'VOH o}t »> Ti'VOH (Ecuacion 7)
h* gy + {> Ti'""OH} - Ti"VOH (Ecuacion 8)

Otros parametros importantes relacionados con el grado total de mineralizacion,
gue en definitiva determinan la seleccion de las mejores condiciones de
operacion son, la masa de catalizador, la concentracion inicial de contaminante,
el pH del medio, la longitud de onda de la radiacién, el flujo de radiacion vy el tipo

de agente oxidante y su concentracion.

2.3 Dioxido de Titanio

2.3.1 Estructura electronicay cristalografica del TiO>

El diéxido de titanio TiO2 presenta un ancho de banda de 3,2 eV, lo que lo hace
practicamente un aislante, pese a ello y por razones termodindmicas, su
estructura no resulta eficiente en oxigeno, ya que este ultimo provoca estados
localizados cerca de la banda de conduccién haciendo del primero un

semiconductor (Tuesta & Gutarra, 2004).

Existe abundantes resultados experimentales sobre la estructura de bandas del
TiO2, tales casos se muestran en la figura a continuacion, donde puede
observarse la distancia entre el maximo valor de la banda de valencia y el minimo

de la banda de conduccion, y la banda Ud localizada debajo del nivel de Fermi,
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gue pertenece al Ti*33d1, la cual es asociada a las vacancias de oxigeno (Tuesta
& Gutarra, 2004).

|
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Figura 10. Estructura de bandas del TiO2

Tomado de (Tuesta & Gutarra, 2004, pag. 23)

Las dos fases més frecuentes del TiO2 son el rutilo y la anatasa, ambos son
tetragonales y contienen seis y doce atomos respectivamente por celda unitaria;
donde cada atomo de oxigeno esta coordinado con tres atomos de titanio. En las
dos fases, el octaedro TiOs estéa ligeramente distorsionado, con las distancias Ti-
O apicales mayores que las distancias Ti-O ecuatoriales. La distorsion es
ligeramente mayor en anatasa que en rutilo. A continuacion, se ilustra lo antes
dicho:
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Figura 11. Fases del TiO2

Tomado de (Tuesta & Gutarra, 2004, pag. 24)

Las estructuras cristalinas de las fases anatasa y rutilo pueden visualizarse
alternativamente como cadenas de octaedros TiOs compartiendo dos lados para
rutilo y cuatro para anatasa, en este ordenamiento espacial se presentan canales
entre los octaedros mediante los que podrian difundirse iones en un proceso de

intercalacion (Tuesta & Gutarra, 2004).

2.3.2 Estados superficiales del TiO>

Los planos cristalinos expuestos en la superficie del TiO2 pueden determinar la
capacidad reactiva del 6xido (actividad catalitica). En este sentido, cuando se
tiene el plano (001) de anatasa, la superficie contiene atomos de titanio penta-
coordinados y atomos de oxigeno con numero de coordinacion dos, donde la
reactividad quimica de estos atomos es mayor que la de los internos y puestos

en contacto con el agua, forman moléculas hidroxilos (-OH) en un proceso
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conocido como hidroxilacion lo cual es esencial en el proceso de degradaciéon de

contaminantes organicos (Tuesta & Gutarra, 2004).

2.3.3 Interfase TiO> - Electrolito

Cuando un semiconductor se encuentra en contacto con un electrolito, ocurre un
intercambio de carga en la superficie hasta que se igualan los potenciales
electroquimicos de ambas fases. La redistribucion de carga se detiene cuando
se igualan la energia de Fermi EF del semiconductor y la energia
correspondiente al potencial de la cupla redox (C/C-) de la solucion electrolitica
(Tuesta & Gutarra, 2004).

La forma de cuantificar seria:

Epcjc-y = —4.5eV +q€ (Ecuacion 9)
Donde:

g: Es la carga del electron

€: Es el potencial de Nerst

& 2
€= €+ (RT/nFiLa(([CNATC ) i6
(Ecuacion 10)

— 4,5eV: proviene de utilizar como potencial de referencia el par del electrodo

normal de hidrégeno.

A continuacién, se muestra la relacion entre la energia de bandas de varios
semiconductores y el potencial redox de una especie aceptadora cualquiera A/A-
y una donadora D/D+. Como referencia se indica al par, que de acuerdo con la

ecuacion 1 ocupa la posicion € = 0 (E = -4,5eV).
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Figura 12. Relacion entre la energia de bandas de varios semiconductores y el

potencial redox

Tomado de (Tuesta & Gutarra, 2004, pag. 27)

2.3.4 Interaccion del TiO2 con laradiacion electromagnética

Si la energia del fotdén que incide sobre un semiconductor es mayor que su ancho
de banda prohibida ocurre una absorcién. Un electrén de la banda de valencia,
BV, adquiere suficiente energia para ocupar estados en la banda de conduccion,
BC (Tuesta & Gutarra, 2004).

El par electron—hueco (e-h) generado conforma una seudoparticula (excitén) con
un tiempo de vida medio relativamente corto, debido a que pueden ocurrir los

siguientes mecanismos (Tuesta & Gutarra, 2004):

a. El electrén generado se recombina con algun defecto superficial.
b. El electréon se recombina con centros al interior del material (bulk).
c. El electron alcanza la superficie y reduce a la especie A (aceptora).

d. El hueco alcanza la superficie y oxida a la especie D (donadora).
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Aquellos fotoelectrones que no se recombinan y alcanzan la superficie, tienen la
posibilidad de intercambiar carga con especies que se encuentren en la interfase.
En este sentido, las trampas producidas por defectos superficiales juegan un
papel importante como intermediarios para evitar la recombinacion y facilitar el
proceso de transferencia. Sin embargo, esta no es la Unica condicién impuesta

a los fotoelectrones para producir una reaccion quimica.

3 METODOLOGIA

Con el propésito de alcanzar los objetivos planteados, se analizd el
comportamiento de las variables de la investigacion y su efecto con respecto a

otros indicadores del proceso.

Ademas, se llevo a cabo diferentes etapas a escala de laboratorio, las cuales
fueron realizadas en el Laboratorio Ingenieria Ambiental de la Universidad de las

Américas.

3.1 Tipo deinvestigacién y proceso de muestreo

El proceso experimental de tratamiento de aguas residuales para eliminacion de
colorantes mediante fotocatalisis con didxido de titanio (TiO2) se llevé a cabo en
la industria textil FIBRAN CIA. LTDA, que se encuentra ubicada en la parroquia

Comité del Pueblo del Cantén Quito.

La empresa confecciones recreativas FIBRAN CIA. LTDA., realiza actividades
de produccion de acabados de tejidos, incluyendo tinturacién y estampado, a

partir de fibra sintética (polyester) y algodon.
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3.1.1 Tipo de investigacion

El tipo de investigacion utilizado fue la combinacion entre los métodos histérico,
descriptivo y experimental. El histérico se utilizé para indagar y analizar todas las
investigaciones relacionadas con el tema, donde se consolida con base tedrica
los aspectos a tratar. El descriptivo permitié realizar una observacion de los
fendmenos a partir de la descripcion y caracterizacion del objeto de estudio. En
el caso del experimental, posibilité la planeacién, ejecucién y analisis de los
experimentos para eliminar impurezas del agua residual de la industria textil para
ser reutilizada en otros procesos, disminuyendo los costos de la empresa y

contaminacion medioambiental.

3.1.2 Proceso de muestreo
La muestra fue escogida de un subconjunto de la poblacion. Se dice que una
muestra es representativa de la poblacion cuando relune las caracteristicas
principales de la poblacion en relacion con la variable en estudio. (Ludewig,
2000). En este caso la poblacién es el efluente total del proceso de tinturaciéon
de la industria textil FIBRAN.

3.1.2.1 Tipo y clase de muestreo

Para realizar la fotocatalisis a las aguas residuales se parte de un muestreo
probabilistico aleatorio simple porque los integrantes de la muestra se escogen
al azar y, aun asi, se puede considerar la probabilidad que tiene cada elemento
de la poblacién de ser incluido en la muestra. Es decir, el efluente no varia su
composicién en la produccién de telas que se analiza en la investigacion. Se

toma una sola muestra que sea representativa y esta se llevé a posterior analisis.
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3.2 Caracterizacion de las aguas residuales de industria
textil Fibran

Para la caracterizacion de las aguas residuales de la fase de tefido de la
curtiembre se realizaron las medidas de: la Demanda Quimica del Oxigeno
(DQO), Color, turbidez, pH y temperatura.

Tabla 1.
Caracteristicas del agua residual de la industria textil FIBRAN

pH T® DQO Color Turbidez

6.89 20.9°C 176 mg/L Oz L*=72.2 38.7 NTU

3.3 Materiales para la experimentacion
3.3.1 Materiales, equipos y reactivos
3.3.1.1 Materiales

J Vasos de precipitacion
o Soporte Universal

. Pinza para bureta

° Bureta

o Agitador de vidrio
o Espatula
. Matraces Erlenmeyer

o Papel filtro

. Embudos

. Gradilla

o Tubos de ensayo

o Viales para medicién de DQO
o Pipeta

o Puntas para pipeta
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3.3.1.2 Equipos

. pHmMetro

o Balanza analitica
o Fotometro

o Test de jaras

o Camara de luz UV

o Espectrofotdmetro UV-VIS

o Bloque digestor

3.3.1.3 Reactivos
. Acido Clorhidrico (HCI)
o Di6xido de Titanio (TiOz2)

o Agua Destilada

3.4 Disefio de experimentos

3.4.1 Seleccion de variables

Los factores o variables mas influyentes para el proceso de fotocatalisis son:
longitud de onda (254nm), el tipo de catalizador, la temperatura, el pH, el efecto
del oxigeno (Konstantinou, Albanis, 2003; Garcés et. al., 2004).

Por ello, se tomé en cuenta investigaciones sobre ensayos ya realizados con el
objetivo de fijar ciertos factores como: pH (3), tiempo de reaccion: 6 horas;
temperatura: ambiente, para de esta forma obtener un mejor resultado al adaptar

el equipo de fotocatalisis y una mejor remocion de carga contaminante.

Las variables seleccionadas para el proceso fueron:

e Tipo de fuente de radiacion: Lampara de luz ultravioleta y luz blanca

e Concentracion del catalizador: TiO2 de 1gr/l'y 2 gr/l
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3.4.2 Seleccion de disefio experimental y sus matrices
Al momento de elegir el disefio de experimento se ha optado por el disefio
factorial completo 2k ya que con este disefio se puede medir como influyen k

factores en un tratamiento en este caso, la fotocatalisis.

Cada factor en este tipo de disefios posee dos niveles y sus experimentos
proponen todas las combinaciones posibles que se puedan dar en cada nivel de
un factor con los otros niveles de los otros factores. En la matriz se puede
observar 2* filas (2 * 2... * 2 = 2K experimentos) y k columnas, indicando los k
factores en estudio. Finalmente, la primera columna comienza con el signo
negativo (-) y se alternan los signos — y + (Ferré, 2002). Como en el caso de
estudio en cuestion se ha optado por la eleccion de dos factores o variables la

matriz del disefio seria 22 presentando en la Tabla 2:

o Variables: 2 (tipo de fuente de radiacion: luz UV-C y blanca,

concentracion del catalizador: TiO2 de 1gr/l'y 2 gr/l).

. Niveles: 2 (-, +)
o Tratamientos: 4
o Réplicas: 4
o Muestras: 16
Tabla 2.
Matriz del disefio factorial completo
Tratamientos A B Resultados
1 - - Y1
2 + - Y2
3 - + Ys
4 + + Ya

Tomado de (Ferre, 2002)
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Tabla 3.
Niveles de los factores que interviene en el experimento
Factores Nivel (-) Nivel (+)
A: Tipo de fuente de
o Luz Blanca (400-700 nm) Luz UV-C (280-100 nm)
radiacion
B: Concentracion del
1gr/lL 2 gr/L

catalizador (TiO2)

Adaptado de (Ferré, 2002)

Tabla 4.
Desarrollo del disefio factorial completo
Tratamientos A B Resultados
1 Luz Blanca (400-700 nm) 1gr/lL Y1
2 Luz UV-C (280-100 nm) 1gr/lL Y2
3 Luz Blanca (400-700 nm) 2 gr/L Ys
4 Luz UV-C (280-100 nm) 2 griL Ya

Adaptado de (Ferré, 2002)

3.5 Diagramade proceso
3.5.1 Procedimiento

El procedimiento que se utilizara para llevar a cabo los diferentes tratamientos a

escala laboratorio se describe a continuacion:

o Colocar 1 L del agua a tratar en vasos de precipitacion.

o Medir el pH, el color, turbidez, temperatura, y DQO iniciales de la
muestra de agua.

o Ajustar el pH a 3 si es necesario.

o Adicionar las dosis necesarias de Dioxido de Titanio (TiO2).

° Realizar la medicién con el fotdmetro.
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o Iniciar la prueba de jarras a 150 rpm y por un tiempo de 6 horas

segun lo estipulado en referencias bibliograficas.

o Una vez terminado el tiempo de reaccion, sedimentar por 1 hora.
o Filtrar la muestra.
o Medir el pH, el color, turbidez, temperatura, y DQO finales de la

muestra de agua.
o Evaluar la eficiencia del proceso determinando los porcentajes de

remocion de color, DQO.

Toma de muestras |

[ Medir pH =

pH=3 1 :
ST Ajustar pH
Si S No

Ajustar con acido

T

Adicionar ’ pH >3 h‘
Dioxido de Titanio i

Iniciar la prueba de jarras a | +
150 rpm tiempo de & horas Ajustar con NaOH

Sedimentacion 60min
aproximadamente

1l

Toma muestra |

—

‘ Filtrar muestra

—

‘ Caracterizar

Figura 13. Diagrama de proceso

Tomado de: (American Society of Mechanical Engineers, 2016)
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Figura 14. Esquema de experimentacion

4 RESULTADOS
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RESPUESTA:

(%) Porcentaje de
reduccion de carga
contaminante

DQO, Color

4.1 Presentacion de resultados obtenidos de los tratamientos

en estudio

Atendiendo al disefio de experimentacion planteado, se procede a la exposicion

y andlisis de los resultados obtenidos a partir del manejo de las fuentes de

radiacion y la concentracion del catalizador (TiO2), aplicados a las muestras de

aguas residuales procedentes de la fase de tefiido de la empresa textil Fibran.

En la Tabla 5, se muestran los resultados correspondientes a la utilizacion de la

luz UV-C, aplicando concentraciones de TiO2 de 1gr/l y 2 gr/l, donde se exponen

los valores de DQO, color, turbidez, pH y temperatura obtenidos a partir de la

disposicion de los factores controlados antes mencionados:
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Tabla 5.
Tratamiento con luz UV-C y concentraciones de TiO2 de 1gr/ly 2 gr/l
TRATA Fuente  Concentracion Resultados
MIEN de de catalizador ~ DQO Color  Turbidez T
TOS radiacion (grn) (mgO,/l) (%) (NTU) PH C)
1 uv-C 1 37 93,9 6,7 2,88 199
2 uv-C 1 41 97,9 0,9 3,02 187
3 uv-C 1 53 94,8 16,9 3,72 184
4 uv-C 1 28 95,4 15,4 2,95 184
5 uv-C 2 23 98,4 7,5 3,00 185
6 uv-C 2 26 97,7 1,1 2,95 183
7 uv-C 2 21 95,7 1,2 2,98 18,6
8 uv-C 2 20 96,1 26,7 2,98 18,6

De acuerdo con los datos obtenidos en la Tabla 5, se crea el grafico a
continuacion donde se muestra una comparacion de los valores promedios
resultantes de la variacién de la concentracion del catalizador en funcién de

denotar las diferencias en las caracteristicas del agua.

Luz UV-C
120,0
7,

100,0 95,5 97,0
80,0
60,0 m1gr/l

39,8 m2gr/l
40,0 g/

2,5 18,918,5
20,0 10,0 9,1 i1
o W
0,0 - —
DQO Color Turbidez pH T

Figura 15. Valores promedios de las caracteristicas del agua vs variacion de la

concentracion del catalizador
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Para poder analizar el impacto que tiene el uso de luz UV-C y la aplicacion del
TiO2 en concentraciones de 1 gr/l y 2 gr/l en el agua residual de Fibran, es
necesario realizar una comparacion entre los valores normales de la muestra y
los valores obtenidos con el tratamiento. Es por ello que en el grafico a
continuacion se muestra la variacion de las caracteristicas de agua residual
antes y después del tratamiento, cuyo propésito visual es mostrar
fundamentalmente el impacto de la fuente de radiacion UV-C, por lo cual se
utilizaron los valores promedios totales de las concentraciones de TiO:2

empleadas.

UV-C

DQO Color Turbidez pH T

TRATAMIENTO UV-C 31,1 96,2 9,6 3,1 18,7
MUESTRA P 176 72,2 38,7 6,89 20,9
% 82% 33% 75% 56% 11%

Figura 16. Caracteristicas del agua residual antes y después del tratamiento con
luz UV-C

En la Tabla 6, se muestran los resultados correspondientes a la utilizacion de la
luz blanca, aplicando concentraciones de TiOz de 1gr/ly 2 gr/l, donde se exponen
los valores de DQO, color, turbidez, pH y temperatura obtenidos a partir de la

disposicion de los factores controlados antes mencionados:
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Tabla 6.
Tratamiento con luz blanca y concentraciones de TiO2 de 1gr/l y 2 gr/l
Fuente - Resultados
TRATA de Concent.racmn —
MIENTOS  radiacio O Corazador (mczo Color  Turbidez T
0 @r/) P (NTU) ¢c)
1 BLANCA 1 267 21,1 1200,3 2,97 20,7
2 BLANCA 1 191 195 1160,6 2,91 20,7
3 BLANCA 1 231 11,2 1286,9 2,99 20,8
4 BLANCA 1 203 20,7 1179,2 2,97 20,8
5 BLANCA 2 29 82,8 102 3,03 208
6 BLANCA 2 23 93,6 30,2 3,03 208
7 BLANCA 2 37 92,7 68,3 2,92 20,7
8 BLANCA 2 31 92,4 72 2,99 20,8

De acuerdo con los datos obtenidos en la Tabla 6, se crea la Figura 17, donde
se muestra una comparacion de los valores promedios resultantes de la variacion
de la concentracion del catalizador en funcion de denotar las diferencias en las

caracteristicas del agua.

Luz blanca

1400,00

1206,75

1200,00

1000,00

800,00

m1gr/l

600,00 "2 g/l

400,00

223,00

200,00 RE

2,96 2,99 20,75 20,78

0,00
DQO Color Turbidez pH T

Figura 17. Valores promedios de las caracteristicas del agua vs variacion de la

concentracion del catalizador
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Para poder visualizar la incidencia de la luz blanca y la aplicacion del TiO2 en
concentraciones de 1 gr/l y 2 gr/l en el agua residual de Fibran, es necesario
realizar una comparacion entre los valores normales de la muestra y los valores
obtenidos con el tratamiento. Es por ello que en el grafico a continuacion se
muestra la variacion de las caracteristicas de agua residual antes y después del

tratamiento.

LUZ BLANCA
700,00
600,00 /’\\
500,00 7\
400,00 7 \
300,00 7 \
200,00 7 N\
100,00 \
0,00 - , -
DQO Color Turbidez pH T
—+—TRATAMIENTO LUZ
BLANCA 126,50 54,25 637,44 2,98 20,76
MUESTRA P 176 72,2 38,7 6,89 20,9
% 28% 25% 1547% 57% 1%

Figura 18. Caracteristicas del agua residual antes y después del tratamiento con

luz blanca

A continuacién, se exponen los resultados obtenidos de manera consolidada
respecto a los tratamientos aplicados acordes con el disefio de experimentacion
y segun los factores controlados definidos en el mismo como se muestra en la
Tabla 7:

Tabla 7.
Factores controlados por tratamiento
Tratamientos A B Resultados
1 Luz Blanca 1gr/L Y1
2 Luz UV-C 1gr/iL Y2
3 Luz Blanca 2g/L Y3
4 Luz UV-C 2g/L Ya
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4.1.1 pH
A continuacioén, se muestran en la Tabla 8 los resultados correspondientes a la

variacion de pH de las muestras en las réplicas de tratamiento:

Tabla 8.

Resultados de pH inicial y final segun réplica de tratamiento
Trata Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Réplica 4 Promedio
mientos  “jnicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final

Tratamiento
1

293 297 289 291 289 299 302 297 293 296

Tratamiento
235 288 291 302 353 372 300 295 295 314

2
Tratamiento

3 291 303 286 3.03 288 292 296 299 290 2,99
Tratamiento

4 297 300 299 295 302 298 3.02 298 3,00 298

3,2
3,15
3,1
3,05

3,14

B Promedio Inicial
2,95

2,9
2,85
2,8
2,75

= Promedio Final

Tratamientol Tratamiento2 Tratamiento3 Tratamiento 4

Figura 19. Resultados de pH inicial y final segun réplica de tratamiento

Para la validacion de la muestras de pH obtenidas por tratamientos aplicados,
se utilizo la prueba F de Fisher que se basa en un andlisis de varianzas en dos
poblaciones (antes y después de aplicadas los tratamientos), para lo cual se

tuvieron en cuenta los valores promedios en cada caso y un nivel de confianza
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del 95%, con un margen de error (normal) de 0.05; cuyos resultados indican que
el valor critico, atendiendo a 3 grados de libertad equivalente a la distribucion de
filas y columnas de la matriz de datos analizadas, tiene un valor en la Tabla
Fisher de 9.27, lo cual es mayor que F=2.40; por tanto, los resultados de las
muestras no presenta diferencia entre varianzas y puede decirse que son validas

para el analisis (Ver Tabla 9).

Tabla 9.
Prueba F para varianzas (pH)
Inicial Final

Media 2,883125 3,018125
Varianza 0,016976563 0,007051562
F 2,407489475
P(f<=f) una cola 0,244721034
Valor critico para f (una cola) 9,276628153

Adaptado de: Anexo 5

Por otra parte, para determinar si existe asociacion entre las variables
“tratamientos” y “pH”, se aplicé la Prueba Chi Cuadrado a partir de las
frecuencias observadas y esperadas que se generan de los datos obtenidos en

la Tabla 8 (promedio); cuyas hipétesis se definieron como:

e HO (Hipdtesis Nula): Los tratamientos aplicados no influyen en el
pH resultante.
e HA (Hipdtesis Alternativa): Los tratamientos aplicados influyen en

el pH resultante.

Donde los resultados mostraron un valor de chi cuadrado para estas dos
variables de 0.0232 con 3 grados de libertad (gl), que tiene asociada una
probabilidad de significacion asintética (valor de p) de 0.9991, es decir, (p) > 0,05
se considera significativa, por lo tanto, se acepta la HO de independencia y se
infiere que estas 2 variables no estan asociadas, o lo que es lo mismo, los

tratamientos no ejercen influencia significativa en el pH (Ver Tabla 10).
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Tabla 10.
Prueba Chi Cuadrado (pH)
Prueba chi cuadrado Valor p Hipotesis aceptada
Resultados 0,0232 0,9991 HO

Adaptado de: Anexo 5

4.1.2 Temperatura
A continuacion, se muestran en la Tabla 11 los resultados correspondientes a la

variacion de temperatura de las muestras en las réplicas de tratamiento:

Tabla 11.
Resultados de temperatura inicial y final segun réplica de tratamiento (°C)

) Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Réplica 4 Promedio
Tratamientos

Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final |Inicial Final

Tratamientol 179 20.7v 178 20.7 178 208 178 208 17,8 20,8

Tratamiento2 195 199 181 18.7 182 184 183 184 185 189

Tratamiento3 17.8 208 178 20.8 178 20.7 178 208 17,8 20,8

Tratamiento4 184 185 187 183 182 186 184 186 184 185

Temperatura
21,0 20,8 20,8

20,5
20,0
19,5
19,0
18,5
18,0
17,5
17,0
16,5
16,0

B Promedio Inicial

B Promedio Final

Tratamiento1l Tratamiento2 Tratamiento3 Tratamiento 4

Figura 20. Resultados de temperatura inicial y final segun réplica de tratamiento
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Para la validacion de las muestras de temperatura obtenidas por tratamientos
aplicados, la prueba F de Fisher refiere un valor en la Tabla Fisher de 0.1078, lo
cual es mayor que F=0.1005; por tanto, los resultados de las muestras no
presentan diferencia entre varianzas y puede decirse que son validas para el
analisis. (Ver Tabla 12)

Tabla 12.
Prueba F para varianzas (Temperatura)
Inicial Final

Media 18,14375 19,71875
Varianza 0,148072917 1,473072917
F 0,100519747
P(f<=f) una cola 0,045557061
Valor critico para f (una cola) 0,107797789

Adaptado de: Anexo 6

Por otra parte, para determinar si existe asociacion entre las variables
“tratamientos” y “temperatura”, se aplico la Prueba Chi Cuadrado a partir de las
frecuencias observadas y esperadas que se generan de los datos obtenidos en

la Tabla 11 (promedio); cuyas hipoétesis se definieron como:

e HO (Hipdtesis Nula): Los tratamientos aplicados no influyen en la
temperatura resultante.
e HA (Hipdtesis Alternativa): Los tratamientos aplicados influyen en

la temperatura resultante.

Donde los resultados mostraron un valor de chi cuadrado para estas dos
variables es de 0.1925 con 3 grados de libertad (gl), que tiene asociada una
probabilidad de significacion asintética (valor de p) de 0.9788, por tanto, (p) >
0,05 se considera significativa, por consiguiente, se acepta la HO de
independencia y se infiere que estas 2 variables no estan asociadas, o lo que es
lo mismo, los tratamientos no ejercen influencia significativa en la temperatura

de las muestras analizadas (Ver Tabla 13).
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Tabla 13.
Prueba Chi Cuadrado (Temperatura)
Prueba chi cuadrado Valor p Hipotesis aceptada
Resultados 0,1925 0,9788 HO

Adaptado de: Anexo 6

4.1.3 Color
A continuacion, se muestran en la Tabla 14 los resultados correspondientes a la

variacion de color de las muestras en las réplicas de tratamiento:

Tabla 14.
Color inicial y final segun réplica de tratamiento (% de luminosidad)

) Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Réplica 4 Promedio
Tratamientos

Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final |Inicial Final

Tratamientol 722 21.1 722 195 722 112 722 20.7 7220 18,13

Tratamiento2 722 939 722 979 722 348 722 954 72,20 80,50

Tratamiento3 72.2 828 722 936 722 927 722 924 7220 90,38

Tratamiento4 722 984 722 97.7 722 957 722 96.1 72,20 096,98

120

96,98

100 96,38

80

60 H Promedio Inicial

40 B Promedio Final

20

Tratamiento1l Tratamiento2 Tratamiento3 Tratamiento 4

Figura 21. Color inicial y final segun réplica de tratamiento
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Para la validacion de la variable color por tratamientos aplicados, la prueba F de
Fisher refiere un valor en la Tabla Fisher de 0.1078, lo cual es mayor que F=0;
por tanto, los resultados de las muestras no presentan diferencia entre varianzas

y puede decirse que son validas para el andlisis. (Ver Tabla 15)

Tabla 15.
Prueba F para varianzas (Color)
Inicial Final

Media 72,2 71,4975
Varianza 0 1311,680558
F 0
P(f<=f) una cola 0
Valor critico para f (una cola) 0,107797789

Adaptado de: Anexo 7

Por otra parte, para determinar si existe asociacion entre las variables
“tratamientos” y “color”, se aplicé la Prueba Chi Cuadrado a partir de las
frecuencias observadas y esperadas que se generan de los datos obtenidos en
la Tabla 14 (promedio); cuyas hipétesis se definieron como:

e HO (Hipdtesis Nula): Los tratamientos aplicados no influyen en el
color resultante.
e HA (Hipdtesis Alternativa): Los tratamientos aplicados influyen en

el color resultante.

Donde los resultados mostraron un valor de chi cuadrado para estas dos
variables es de 38.4662 con 3 grados de libertad (gl), que tiene asociada una
probabilidad de significacién asintotica (valor de p) de 0.00, por tanto, (p) < 0,05
se considera significativa, por lo tanto, se rechaza la Ho de independencia y se
infiere que estas 2 variables estdn asociadas, o lo que es lo mismo, los
tratamientos influyen significativamente en el color de las muestras analizadas
(Ver Tabla 16).
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Tabla 16.
Prueba Chi Cuadrado (Color)
Prueba chi cuadrado Valor p Hipotesis aceptada
Resultados 38.4662 0,0000 HA

Adaptado de: Anexo 7

4.1.4 Turbidez

A continuacion, se muestran en la Tabla 17 los resultados correspondientes a la

variacion de la turbidez de las muestras en las réplicas de tratamiento:

Tabla 17.
Turbidez inicial y final segun réplica de tratamiento (NTU)
) Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Réplica 4 Promedio
Tratamientos
Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final

Tratamiento 1 38.7 1200.3 38.7 1160.6 38.7 1286.9 38.7 1179.2 38,70  1206,75

Tratamiento 2 38.7 6.7 38.7 0.9 38.7 966.9 38.7 15.4 38,70 247,48
Tratamiento 3 38.7 102 38.7 30.2 38.7 68.3 38.7 72 38,70 68,13
Tratamiento 4  38.7 7.5 38.7 11 38.7 1.2 38.7 26.7 38,70 9,13
Turbidez
1400
1206,75
1200
1000
800 L
E Promedio Inicial
600 o
= Promedio Final
400
200 387913
0

Tratamiento1l Tratamiento2 Tratamiento3 Tratamiento 4

Figura 22. Turbidez inicial y final segun réplica de tratamiento
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Para la validacion de la variable turbidez por tratamientos aplicados, la prueba F
de Fisher refiere un valor en la Tabla Fisher de 0.1078, lo cual es mayor que F=0;
por tanto, los resultados de las muestras no presentan diferencia entre varianzas

y puede decirse que son validas para el andlisis. (Ver Tabla 18)

Tabla 18.
Prueba F para varianzas (Turbidez)
Inicial Final

Media 38,7 382,8725
Varianza 0 311950,5206
F 0
P(f<=f) una cola 0
Valor critico para f (una cola) 0,107797789

Adaptado de: Anexo 8

Asimismo, para determinar si existe asociacion entre las variables “tratamientos”
y 7, se aplicé la Prueba Chi Cuadrado a partir de las frecuencias observadas y
esperadas que se generan de los datos obtenidos en la Tabla 17 (promedio);

cuyas hipotesis se definieron como:

e HO (Hipdtesis Nula): Los tratamientos aplicados no influyen en la
turbidez resultante.

e HA (Hipdtesis Alternativa): Los tratamientos aplicados influyen en
la turbidez resultante.

Donde los resultados mostraron un valor de chi cuadrado no concluyente, que
tiene asociada una probabilidad de significacion asintotica (valor de p) de 0.00,
por tanto, (p) < 0,05 se considera significativa, por consiguiente, se rechaza la
HO de independencia y se infiere que estas 2 variables estan asociadas, o lo que
es lo mismo, los tratamientos influyen significativamente en la turbidez de las

muestras analizadas (Ver Tabla 19).
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Tabla 19.
Prueba Chi Cuadrado (Turbidez)
Prueba chi cuadrado Valor p Hipotesis aceptada
Resultados No concluyente 0,0000 HA

Adaptado de: Anexo 8

4.15 DQO

A continuacion, se muestran en la Tabla 20 los resultados correspondientes a la

variacion de DQO de las muestras en las réplicas de tratamiento:

Tabla 20.
DQO inicial y final segun réplica de tratamiento (mg O>/l)

Réplica 1 Réplica 2 Réplica 3 Réplica 4 Promedio
Tratamientos

Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final Inicial Final

Tratamiento 1 176 267 176 191 176 231 176 203 176 223

Tratamiento 2 176 37 176 41 176 153 176 28 176 65

Tratamiento 3 176 29 176 23 176 37 176 31 176 30

Tratamiento 4 176 23 176 26 176 21 176 20 176 23

DQO

250

223

200

150

E Promedio Inicial

100 ® Promedio Final

50

Tratamientol Tratamiento2 Tratamiento3 Tratamiento 4

Figura 23. DQO inicial y final segun réplica de tratamiento
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Para la validacion de la variable DQO por tratamientos aplicados, la prueba F de
Fisher refiere un valor en la Tabla Fisher de 0.1078, lo cual es mayor que F=0;
por tanto, los resultados de las muestras no presentan diferencia entre varianzas

y puede decirse que son validas para el andlisis. (Ver Tabla 21)

Tabla 21.
Prueba F para varianzas (DQO)
Inicial Final

Media 176 85,0625
Varianza 0 8795,098958
F 0
P(f<=f) una cola 0
Valor critico para f (una cola) 0,107797789

Adaptado de: Anexo 9

Asimismo, para determinar si existe asociacion entre las variables “tratamientos”
y 7, se aplicé la Prueba Chi Cuadrado a partir de las frecuencias observadas y
esperadas que se generan de los datos obtenidos en la Tabla 20 (promedio);

cuyas hipotesis se definieron como:

e HO (Hipdtesis Nula): Los tratamientos aplicados no influyen en el
DQO resultante.

e HA (Hipdtesis Alternativa): Los tratamientos aplicados influyen en
el DQO resultante.

Donde los resultados mostraron un valor de chi cuadrado no concluyente, que
tiene asociada una probabilidad de significacion asintotica (valor de p) de 0.00,
por tanto, (p) < 0,05 se considera significativa, por consiguiente, se rechaza la
Ho de independencia y se infiere que estas 2 variables estan asociadas, o lo que
es lo mismo, los tratamientos influyen significativamente en la DQO de las

muestras analizadas. (Ver Tabla 22)
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Tabla 22.
Prueba Chi Cuadrado (DQO)
Prueba chi cuadrado Valor p Hipotesis aceptada
Resultados No concluyente 0,0000 HA

Adaptado de: Anexo 9

4.2 Eficienciade remocién de Color, Turbidez y DQO
Se presenta a la eficiencia de remocién de una carga contaminante en este caso

color, temperatura y DQO en la siguiente formula:

., So—S .,
%Remocion = % X 100 (Ecuacion 11)
0
Tabla 23.
Eficiencia de remocion del color (% de luminosidad)
) Promedio .
Tratamientos %Remocién
Inicial Final
Tratamiento 1 72,2 18,13 N/A
Tratamiento 2 72,2 80,5 11,50%
Tratamiento 3 72,2 90,38 25,18%
Tratamiento 4 72,2 96,98 34,32%
Color
40,00%
34,32%
35,00%
30,00% 25,18%
25,00%
20,00% .,
m %Remocioén
15,00% - -
10,00%
5,00%
0,00% T T Y
Tratamiento 2 Tratamiento 3 Tratamiento 4

Figura 24. Eficiencia de remocion del color
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En el andlisis de la eficiencia de los diferentes tratamientos para la remocion de
color es necesario comparar los valores iniciales de la muestra y los valores
obtenidos posteriormente a los tratamientos. Es por ello que en la Figura 24, se
muestran los porcentajes de remocion de color, de cada uno de los tratamientos
en base a sus promedios. También se presenta en la Tabla 23, un valor de
ineficiencia (N/A) que no se lo representa en la Figura 24, ya que con dicho
tratamiento no se obtuvo un resultado favorable.

Tabla 24.
Eficiencia de remocion de la turbidez
Promedio
Tratamientos - . %Remocion
Inicial Final
Tratamiento 1 38,7 1206,75 N/A
Tratamiento 2 38,7 247,48 N/A
Tratamiento 3 38,7 68,13 N/A
Tratamiento 4 38,7 9,13 76,41%
Turbidez
100,00%
0,
80,00% 76,41%
60,00%

® %Remocidn

40,00%

20,00%

0,00%

Tratamiento 4

Figura 25. Eficiencia de remocién de la turbidez

Para el andlisis de la eficiencia de los tratamientos para la remocion de turbidez
es necesario comparar los valores iniciales de la muestra y los valores obtenidos
posteriormente a los tratamientos. Por lo tanto, en la Figura 25, se muestran el

porcentaje de remocion de turbidez, del Unico tratamiento con resultados
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favorables, en base a sus promedios. También se presenta en la Tabla 24, unos
valores de ineficiencia (N/A) que no se los representa en la Figura 25, por sus

resultados desfavorables.

Tabla 25.
Eficiencia de remocion de DQO

) Promedio »
Tratamientos — . %Remocion
Inicial Final

Tratamiento 1 176 223 N/A

Tratamiento 2 176 64,75 63,21%
Tratamiento 3 176 30 82,95%
Tratamiento 4 176 22,5 87,22%

100,00%
90,00% 82,95%
80,00%
70,00%
60,00%
50,00%
40,00%
30,00%
20,00%
10,00%

0,00%

87,22%

® %Remocién

Tratamiento 2 Tratamiento 3 Tratamiento 4

Figura 26. Eficiencia de remocién de DQO

En el analisis de la eficiencia de los diferentes tratamientos para la remocion de
DQO es necesario comparar los valores iniciales de la muestra y los valores
obtenidos posteriormente a los tratamientos. Por lo tanto, en la Figura 26, se
muestran los porcentajes de remocién de DQO, de cada uno de los tratamientos

en base a sus promedios. También se presenta en la Tabla 25, un valor de
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ineficiencia (N/A) que no se lo representa en la Figura 26, ya que con dicho

tratamiento no se obtuvo un resultado favorable.

4.3 Analisis de Resultados

Se realizaron corridas experimentales a escala de laboratorio para evaluar la
remocion del DQO, de color y turbidez, al emplear la fotocatdlisis. En los ensayos
se empled fuente de radiacion de luz UV y luz blanca; y una concentracion del
catalizador de 1 gr/lt y otra de 2 gr/lt en 4 combinaciones diferentes con el fin
evaluar que concentracion de catalizador y fuente de radiacion son los que

favorecen a una mayor remocion de contaminantes.

Mediante la aplicacion de procedimientos estadisticos fue posible comprobar los
datos registrados en cada uno de los tratamientos aplicados, a fin de confirmar
gue los resultados en cada una de las variables estudiadas se encontraban en
los rangos aceptables como fuente de informacién fidedigna. En este caso se
aplicé la Prueba de Fisher, la cual dio criterios positivos de validacion de las

variables: pH, temperatura, color, turbidez y DQO.

Asimismo, mediante la Prueba Chi Cuadrado y la comparacion de Coeficiente de
Pearson (p), fue posible determinar si efectivamente existe asociacion entre las
variables estudiadas y los tratamientos aplicados, con lo cual se pudo comprobar
estadisticamente que las variaciones obtenidas como resultado del experimento
no influyeron en pH y la temperatura de las muestras estudiadas, sin embargo,
los tratamientos aplicados si influyeron de forma significativa en el color, la
turbidez y el DQO de las muestra, o que se debe a la dependencia que se

demostré que existe entre estos factores.
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4.3.1 Impacto de las fuentes de radiacion

Dados los resultados obtenidos se puede analizar el impacto que tuvieron las
fuentes de radiacion utilizadas como factor controlable, en el comportamiento de
las variables estudiadas. En este sentido se puede notar en la Figura 16, donde
muestra el efecto que produce la luz UV-C mejora los niveles de las variables
una vez que se han aplicado los tratamientos a la muestra p, lo que se explica
porque el DQO disminuye en un 82%, el color aumenta en luminosidad en un
33%, la turbidez disminuye en un 75%, el pH disminuye en un 56% vy la

temperatura disminuye en un 11%.

Por otra parte, el impacto de la luz blanca como fuente de radiacion también
incide en los resultados (Figura 18), pero no todas las variables son afectadas
de la misma manera, sino que cada una presenta diferentes criterios de
evaluacion. Entre las variables que mostraron un comportamiento positivo bajo
esta fuente de radiacion fueron el DQO, ya que disminuye en un 28% y el pH
gue también disminuye en un 57%; la temperatura no presentd un cambio
significativo, ya que solo disminuyo en 1%; mientras que la luminosidad del color
se vio disminuida en un 25% y la turbidez aumentada en un 154%, lo cual fue

desfavorable para el mejoramiento del agua.

Teniendo en cuenta los criterios anteriormente planteados, se evidencia
claramente que con relacion al impacto de las fuentes de radiacion utilizadas en
el experimento, tanto la luz UV-C como la luz blanca influyeron en la variacion
del DQO, el pH, la temperatura, el color y la turbidez; sin embargo, se puede
reconocer que evidentemente con la luz UV-C como fuente de radiacién en los
tratamientos, se obtuvieron mejores resultados con respecto a los obtenidos con
la luz blanca, y por tanto puede decirse la aplicacion de UV-C fue mas eficiente

en el tratamiento del agua residual estudiada.
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A continuacion, se realiza el andlisis puntual por cada una de las variables

estudiadas:

4.3.2 pH

Para todos los experimentos se observo un ligero incremento del pH de la
solucion después del proceso de fotocatalisis como se observa en la (Figura 19)
El pH es un pardmetro complejo dado que esta relacionado con el estado de
ionizacion de la superficie del catalizador, asi como el estado de ionizacion de

los reactivos y productos, tales como acidos y aminas.

Se puede considerar tres diferentes mecanismos que influyen en la disminucién
del colorante; la reaccion de los radicales hidroxilos, la oxidacion de espacios
positivos y disminucion de electrones en la banda de conduccién, todo esto
también se ve influenciado por el sustrato y los valores de pH que tenga la

muestra.

Se estudid que el maximo porcentaje de disminucion de color ocurre en un pH
de 3, por lo que se concluye que la variacion del pH influye en el porcentaje de
degradacion de color debido a las propiedades de acido y base que posee el
catalizador TiO2. En conclusion, mientras mas bajo el valor del pH mayor

dejacién de color se obtiene.

En la (Figura 19) se observa que los tratamientos (2,3) presentan el mayor
incremento de pH después del proceso de fotocatalisis por lo que se concluye

gue el pH inicial provoca un mayor incremento del pH al finalizar la fotocatalisis.
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4.3.3 Turbidez

En el caso de la turbidez, se pudo observar en la (Figura 22) en los tratamientos
con luz blanca se present6 un resultado negativo ya que aumento la turbidez
después del tratamiento, sin embargo, con luz UV y con 2 gr/lt de catalizador se
obtuvo el mejor resultado debido a la fuente de radiacion y al catalizador, ya que
se puede presentar un resultado desfavorable conocido como efecto pantalla
gue es resultado de la cantidad de solidos disuelto en la muestra, lo que provoca
un oscurecimiento en la misma y por ende dificulta la exposicién a la fuente de

radiaciéon en este caso la luz blanca.

4.3.4 Color

Para los tratamientos (2,3,4) se presenté una disminucion del color que se puede
observar en la (Figura 21) se pudo considerar que la relacién de decoloracién
aumenta de forma proporcional a la medida de concentracion de catalizador,
hasta llegar a un limite maximo del cual se puede producir el efecto de

apantallamiento y por ende el porcentaje de decoloracion disminuye.

Tanto en la (Figura 21) como en la (Tabla 12) se puede apreciar el hecho de que
los tratamientos con mayor concentracion del catalizador y luz UV presentaron
una mayor luminosidad en un 34 % mientras que con luz blanca y con baja
concentracion de TiOz la luminosidad baja en un 74% indicando que la luz UV es

una opcion favorable para este tipo de carga contaminante.

4.3.5 DQO

En la (Figura 23) se pudo analizar que en el tratamiento (1) con luz blanca y 1
gr/lt no hubo una disminucién en el DQO de hecho todo lo contrario aumento el
DQO debido a que se pudo haber formado micro coagulos que no subieron a

formar parte del lodo y aumentaron el DQO tomado en la medicion final.
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Tanto en la (Figura 23) como en la (Tabla 12) se puede apreciar el hecho de que
los tratamientos con luz UV y mayor concentracion de catalizador presentaron
una disminucién de DQO de casi 85 % indicando que es un tratamiento factible
para industrias textileras, mientras que para el tratamiento 3 tuvo una
disminucién de 65 % por lo que se concluye que el catalizador es inversamente
proporcional al DQO y no influye tanto la fuente de radiacion. Sin embargo, con
luz blanca y bajo concentracién del catalizador se present6 un incremento del

DQO de aproximadamente en un 26 %.

4.3.6 Eficiencia de remocion

En consideracion al limite de descarga al alcantarillado que exige el registro
Oficial N°387 con respecto al DQO de 500 mg/lt se concluye que con la
fotocatalisis se llega a cumplir este limite resultando positivo su uso en una

industria textilera.

Se pudo observar que el mayor porcentaje de disminucion de DQO fue de
87.22% obtenido en la cuarta réplica del tratamiento, donde en la primera replica
este criterio se vio aumentado en un 26,70%, para luego seguir una tendencia
de disminucion debido a las condiciones de cada tratamiento que se puede ver

en la Figura 26.

Por consiguiente, se puede concluir que la fotocatalisis es factible para una
industria textilera, que a mayor concentracion de catalizador TiO2 y con luz UV
existird mejor remocion de DQO.
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5 CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

5.1 Conclusiones

Con el desarrollo de este proyecto se encontrd que la fotocatélisis heterogénea
(TiO2), es un tratamiento viable para tratar aguas contaminadas provenientes del
proceso de tinturacion de industrias textiles y con el cual se alcanzan altos

porcentajes en la disminucion del color y demanda quimica de oxigeno.

La evaluacion de la remocion de DQO y disminucién de color por fotocatalisis fue
exitosa, se pudo realizar, utilizando luz UV, para un volumen de muestra 1000
ml para un tiempo de residencia de 6 horas, a 150 rpm y con un pH de 3,
condiciones 6ptimas obtenidas que permitieron un buen porcentaje de remocion

de DQO y de color para las aguas residuales tratadas.

En los tratamientos llevados a cabo se observd que la temperatura final de la

solucién al igual que el pH no mostraron un cambio significativo.

El tipo de fuente de radiacion es uno de los factores mas significativos en el
proceso de fotocatdlisis. El porcentaje de degradacion de la DQO vy la
disminucién de color se ven afectados por el tipo de fuente, la luz UV, incrementa

el porcentaje de degradacién de la DQO.

Asi mismo un aumento en la concentracién del catalizador (TiO2) aumenta el

porcentaje de remocion de color y de DQO para los tratamientos.
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En la fotocatalisis, el efecto del pH es muy determinante para la degradacién del
color, siendo éste inversamente proporcional a la variable de respuesta, con un
valor oOptimo de tres, debido a que los compuestos aniénicos, como el
contaminante a tratar, se adsorben preferiblemente sobre superficies cargadas
positivamente, esto es, a bajos valores de pH. La disminucién de carga organica
no se ve afectada significativamente por esta variable y su efecto es

directamente proporcional al porcentaje de degradacion de DQO.

5.2 Recomendaciones

Se recomienda para proximos analisis realizar ensayos preliminares analizando
por ejemplo el uso de luz natural como fuente de radicacion para comparar su
capacidad de remocién de DQO y de color, la distancia a la que se encuentra la

fuente de radiacion, el tiempo de operacion, etc.

También se recomienda buscar una opcién para aumentar el pH para que pueda

cumplir con la Normativa del pais que exige un pH de 6 a 9.

El proceso de fotocatalisis permite la remocion de una alta cantidad de
contaminante en una sola operacion, situacion que convierte a esta tecnologia
en una opcion econémica y ambiental para el tratamiento de las aguas residuales
de muchas industrias. El capital y los costos de operacion son mucho menores
comparativamente con un tratamiento por coagulacion quimica, incluso se puede
llegar a recuperar los costos de capital en menos de un afio. Estos costos
dependen del caudal a tratar, de la naturaleza del agua residual, de los
contaminantes a ser removidos, de la época del afio y de la region o localidad en

la que se desea realizar el tratamiento.
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Anexo 1. Calificacion de colorantes segun su grupo cromoéforo

Ar-N=N-Ar

Grupo azo

=5e caracterizan
por tener un
grupo funcional
azo, consistente
en un enlace
doble —N=N-,
unido a dtomas
de carbono.

sSpbre el color:

Azoicos

rango de matices
practicamente
completo y de
alta intensidad.

sPresentan buenas
propiedades
técnicas: solidez a
la luz, al calor, al
@gua y a ofros
disolventes.

Antraguinonas

=Los colorantes a
base de
antraquinonas y
quinonas
aromaticas
policiclicas.

#Refiere a los
colorantes acidos
con solidez ala
luz, mordemntesy
dispersos.

Indolicos

* E| compuesto
progenitor del
grupo de
colorantes
indigoides, es el
indigo.

=5e obtiene de una
planta, la
indigofera.

*Puede reducirse
por fermentacion
asi como par
medio de
hidrosulfito de
sodio, una vez
reducido puede
aplicarse a fibras
celulosicas para
después oxidario y
obtener tefidos
azules de gran
brillantez.

o
Qm trifenilmatilo |

+Estos colorantes
estan
caracterizados por
un grupo
cromdforo
altamente
estabilizado por
resonancia.

+30n uno de los

Trihalometanas

colorantes mas
intensos y
briliantes que
existen, pero
generalmente
exhiben poca
solidez a |a luz.

Fuente: (EPA 1996; O Neil et al., 1999; Robinson et al., 2001; Hunger, 2003;
Husain 2006; Gupta y Suhas 2009)



Anexo 2. Clasificacién de colorantes segln se aplicacién

Clase Solubilidad Producto Aplicacion % Contamin
Quimico de antes
Principal Fijacion
Acidos Solubles Tipo azo, Nylon, lana, 80- Acidos
en agua antraquinona, seda, acrilicos 93 organicos,
trihalometano modificados, y aminas
también en cierta aromaticas
medida para el
papel, cuero,
impresion de chorro
de tinta, los
alimentos y
cosmeéticos
Basicos Solubles Tipo azo, Papel, nylon, 97- Acidos
en agua antraquinona, poliéster 98 organicos,
oxazina, modificado, seda, aminas
triarilmetano lana y el algodén aromaticas
tanino mordentado
Dispersos No iénicos Contienen Poliéster, en 80- Sales,
insolubles en azoicos, cierta medida nylon, 92 surfactantes,
agua antraquinona, celulosa, acetato de fosfatos,
nitro y grupo celulosa y fibras de lubricantes,
benzodifuranona acrilico dispersantes
Directos Solubles Contienen Algodon, rayon, 70- Aminas
en agua, poliazo, cuero y en cierta 95 aromaticas,
aniénicos ftalocianinas y medida en nylon sales,
oxazinas surfactantes
Reactivos Solubles Contienen Generalmente 60- Aminas
en agua grupos se utilizan para el 90 aromaticas,
croméforos, algoddn y otros sales,
como azo, materiales surfactantes
antraquinona, celulésicos, pero
triariimetano, también se utiliza
ftalocianina en menor medida
en lana y nylon
Sulfurados Solubles No poseen Algodén, rayon, 60- Aminas
en agua una estructura tienen un uso 70 aromaticas,
determinada limitado con fibras alcalis,
de poliamida, seda, agentes
cuero, papel y oxidantes y

madera

reductores




Mordentes Solubles Azoy Lanay seda 85- Aminas
en agua antraquinona 98 aromaticas,
sales
organicas,
halogenados,
metales
pesados,
color no
fijado
Fuente: (EPA, 1996; O Nelil et al., 1999; Robinson et al., 2001; Hunger, 2003;
Husain, 2006; Gupta y Suhas, 2009)




Anexo 3. Procesos no fotoquimicos

Proceso no Descripcion
fotoquimico
Ozonizacion El ozono puede reaccionar de forma directa con un sustrato organico a
en medio través de una reaccion lenta y selectiva (ecuacién 1) o de una reaccion radical
alcalino (O3/OH- favorecida en medio alcalino, rapida y no selectiva (ecuacion 2)
) 03 +S - Syok=1-100M"1S1 (1)

Ozonizacion
con peroxido de
hidrégeno
(O3/H202)

Procesos
Fenton (Fe2 +
/H202)

Oxidacion

electroquimica

Radidlisis g
y tratamiento
con haces de

electrones

Plasma no

térmico

205 + H,0 —» 2HO ¢ +20, + HO, ¢;k = 18 — 101°M 151 )

La ozonizacién transforma los contaminantes en compuestos mas simples,
mas refractarios al reactivo. Se logra una mejora agregando agua oxigenada
(perdxido de hidrogeno, H202), que es un &cido débil, un poderoso oxidante y
un compuesto inestable:

03 + H,0, = HO ¢ +0, + HO, »; siendo:
H,0, = HO,” + H* y HO, = 0, e+ H™;
HO,” + 03> 037 + HOp sk = 2,8+ 10°M 1571
0, +05 > 03 +0,;k=16%10°M"151
HO3; - HO ¢ +05k = 1,1+ 10551
O3 +HO > 0, + HO, sk = 1,1 105571
O3+ HO, > 20, + HO »

La combinacién de Fe2+ y H202 va a generar radicales HOe, que a su vez
van a reaccionar a continuacion por dos vias: la oxidacion de Fe (ll) (reaccién
improductiva) y el ataque a la materia organica:

Fe?* + H,0, > Fe®* + HO™ + HO o;k = 76 M~ 1571
Fe(II) + HO o— Fe(III) + HO™
RH + HO » +H,0 - ROH + H3;0% - productos oxidados

La aplicaciéon de una corriente eléctrica (2 — 20 A) entre dos electrodos en
agua produce reacciones quimicas primarias que van a generar HOe, que oxidara
la materia organica:

H,0 - HO « +H* + e~;oxidaciéon anddica
0, + 2H* + 2e~ > H,0,; reaccion catddica

Estos procesos se basan en la generacién de electrones altamente reactivos,
iones radicales y radicales neutros por exposicion de las aguas a tratar a haces
de particulas masicas u ondas electromagnéticas de alta energia. Se pueden
usar rayos y, rayos X o aceleradores de haz de electrones como los de tipo Van-
de-Graaf o los lineales. Cuando el haz de electrones penetra en el agua, los
electrones pierden energia por colisiones no elasticas con las moléculas de H20,
y Se generan especies reactivas:

Hy0 — e qq+ He+HO » +H, + H,0, + H*

El plasma es considerado el cuarto estado de la materia que contiene iones

y electrones libres (gas eléctrico). El plasma puede generarse, en forma no

térmica, por una descarga eléctrica o bombardeo de un gas con un haz de




Descarga
electrohidraulica

- Ultrasonido

Oxidacion en
agua subly

supercritica

electrones de alta energia; la energia de los electrones en el plasma es de unos
10 eV, lo que equivale a temperaturas elevadas. Estos plasmas son buenas
fuentes de especies reactivas altamente reductoras y oxidantes, como O (3P),
HOe, N, H, NH, CH, O3.

Esta tecnologia usa ultrasonido de alta potencia (de 15 kHz hasta 1 MHz), y
se aprovecha la cavitacion electrohidraulica, es decir, el crecimiento y colapsado
ciclico de burbujas de gas. El gas implota y se alcanzan temperaturas y presiones
locales muy altas (4.000-10.000 K y 1.000- 10.000 bares en el centro de las
burbujas colapsadas). La degradacion de materia organica ocurre a través de
reacciones con los radicales generados por la reaccion térmica, o por las
reacciones en presencia de oxigeno:

H,0 - He+HO o
0,520
He+0;, > HOy o
He4+0, 5> HOo+0 o

El proceso que opera en condiciones subcriticas es llamado también
oxidacion en aire humedo; se trabaja a presiones entre 10-220 bars y
temperaturas entre 150-370 °C. El mecanismo involucra la carbonizacion
primaria de los sustratos organicos y su posterior reaccion con los HOe
producidos en la transformacion catalitica del O2 disuelto en la superficie del
centro carbonoso. El nitrégeno, los halégenos y el azufre son también
mineralizados:

La oxidaciéon con agua supercritica usa agua en condiciones de presion y
temperatura superiores que las del punto critico, entre 450 y 700 °C y presiones
cercanas a los 25 MPa. En estado supercritico, el agua se comporta como un
fluido cuya viscosidad, densidad y constante dieléctrica son relativamente bajas.
En condiciones supercriticas, disminuye el nimero de uniones puente hidrégeno,
aumenta la solubilidad de los compuestos organicos y gases y disminuye la
solubilidad de los electrolitos. Por ello, este método posee caracteristicas que lo
llevan a ser un excepcional sistema de tratamiento, con una eficiencia de
oxidacion mayor que 99,99 % en tiempos de contacto muy breves (5-60
segundos), que no requiere ningln tratamiento adicional de los productos
gaseosos. Debido a la alta solubilidad del O2 en el agua supercritica, no existen
problemas de transferencia de masa. Como ademas la tension superficial es
nula, el O2 penetra en los poros mas pequefios y puede oxidar cualquier
sustancia orgéanica.

0, > Hy0; = 05+ HO, o
HO ¢ +C - CO, + H,0
N - NH3,NO;~, N elemental
X-X
S S50,%

C + HO +— acidos organicos de bajo perso molecular

Fuente: (Sandoval & Mijaylova, 2013)



Anexo 4. Procesos fotoquimicos

Proceso Descripcion
fotoquimico
Fotolisis del Se utiliza radiacion con una longitud de onda menor a la UV-C (menores a

agua en el
ultravioleta  de
vacio (UVV)

UV/peroxido

de hidrégeno

uv/03

Foto-Fenton

Ferrioxalato y
otros complejos
de Fe(lll)

190 nm) que producen la degradacion de la materia organica en fases
condensadas o gaseosas o la fotdlisis del agua, que produce radicales hidroxilo,
atomos de hidrégeno y electrones acuosos:
H,0 +hv > HO e +H »
Hy0 +hv = HO « +H* + 44~
A partir de los radicales primarios se generan rapidamente: HO,
O, +Heo HOp ok =1%1010M~15-1
02+ eqq” = 0307k =2%1010M71571

y Oy«

La fotolisis del peroxido de hidrogeno (H202) se realiza utilizando lamparas

de vapor de mercurio de media o baja presion:
H,0, + hv - 2HO »

En exceso de peroxido y con altas concentraciones de HOe tienen lugar
reacciones competitivas que producen un efecto inhibitorio para la degradacion.
Los HO- son susceptibles de recombinarse o de reaccionar de acuerdo con el
siguiente esquema:

HO ¢ +H,0, - HO, » +H,0
HO, » +H,0, = HO » +H,0 + 0,
2HO, «= H,0, + 0,
HO, » +HO = H,0 + 0,
Combinacién de los métodos UV/H202 y O3/H202:
O3 + hv + H,0 - H,0, + 0,
H,0, + hv - 2HO »
03 + H,0, > HO « +0,+ HO, »

La reaccion de Fenton aumenta su eficacia por irradiacion luminosa debido

a varios factores, entre ellos la reaccién adicional:
Fe(II)(OH)?** + hv > Fe(Il) + HO o

En presencia de ligandos organicos, como por ejemplo acidos carboxilicos,
el Fe (lll) puede formar complejos estables o pares idnicos asociados que
exhiben bandas de transferencia de carga del ligando al metal en el espectro
UV-visible. Son fotoquimicamente activos y generan Fe (ll) por irradiacion:

Fe(II)(0%*CR)** + hv » Fe(II) + CO, + R »

La fotolisis del trisoxalatoferrato (lll) (ferrioxalato) se aprovecha para la
medicién de intensidades de luz, y constituye el actindbmetro quimico mas
utilizado:

[Fe(C204)313~ + hv = [Fe(C204)21%~ + €04 ¢~
C204 o=+ [Fe(C204)313" = [Fe(C,04),]* + 2€0,
Cy04 o™+ 0y = 0, o™+ 2C0,




UV/peryodato El 4cido peryddico (H5106) y el ion peryodato (104 -) son oxidantes fuertes:
HslOg + H* 4+ 2e™ > 103- + 3H,0;E° = +1.6V
La irradiacién de soluciones de peryodato con luz UV corta genera radicales
(I03+, HOe, 104+) y otras especies oxidantes (I03 -, 03). El ataque a
contaminantes organicos se vuelve asi menos selectivo, pero més eficiente. El

mecanismo es complejo como se muestra en la siguiente figura:

Fotocatdlisis Se basa en la absorcion de energia radiante (visible o UV) por un
heterogénea fotocatalizador heterogéneo, que normalmente es un semiconductor sélido. Las
reacciones de destruccién de los contaminantes tienen lugar en la region

interfacial entre el catalizador y la solucion.

Fuente: (Sandoval & Mijaylova, 2013)
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