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Degradacion y mineralizacion de un colorante en aguas
residuales, analizado desde las superficies de respuesta®

Luis Fernando Garcés Giraldo**

Resumen

Introduccion. El sector textil es considerado de
alto impacto ambiental; los colorantes textiles tie-
nen alta persistencia en el ambiente y los méto-
dos de eliminacion clasicos no son utiles, debido a
que oxidaciones o reducciones parciales pueden
generar productos secundarios altamente toxi-
cos. La fotodegradacion sensibilizada, con TiO,
6 FeCl ,, es una técnica que puede ser emplea-
da como sistema de depuracion por si misma, o
Como un proceso terciario, en especial para tratar
residuos industriales. Objetivo.Evaluar la inte-
raccion del FeCl,y el TiO, con H,0, de residuos
liquidos textiles por medio de luz artificial a través
de superficies de respuesta. Materiales y méto-
dos. Se utilizé una lampara de luz ultravioleta de
marca MIGHTY PURE de 60 Hz, con una cubeta
de vidrio de longitudes 41 cm x 25,5 cm x 20 cm
que almacena 15 L de muestra; este sistema es
complementado con una bomba que maneja un
flujo de 0,047 L/s. Resultados. Se obtuvo una
degradacion del 100% y un porcentaje de mine-
ralizacion de 70.1; esto con el ensayo donde se
utilizé una dosificacion de 60 mg/L FeCl, y 1.0
mL/L de H,0,. Conclusion. El agua coloreada
degrada y mineraliza mas rapidamente con el Fe-
Cl, que con el H,0,.

Palabras claves: tratamiento de aguas residua-
les, colorantes textiles, Amarillo Novactive F4GL,
degradacion, mineralizacion.

Degradation and mineralization of a dye
contained in waste water, analyzing the
response surfaces

Abstract

Introduction. Textiles sector has a special place
among tyhose that have a high environmental im-
pact. Textile dyes are very persistent in the envi-
ronment and the classic elimination methods are
not useful in this case given the fact that partial
oxidations or reductions can generate very toxic
secondary products. Sensitized photo degradation
with TiO, or FeCl ,, is technique that can be used
as a depuration system or as a tertiary process,
specially in industrial waste’s treatment. Objecti-
ve. To evaluate the interaction of TiO , and FeCl
4 With H,O, from textile liquid wastes by the use
of artificial light through response surfaces. Mate-
rials and methods. A 60 Hz MIGHTY PURE ul-
tra-violet light lamp was used with a 41 cm x 25,5
cm x 20 glass bowl with 15 L of sample. This sys-
tem is supplemented with a pump that produces
a 0,047 L/s flow. Results. A 100% degradation
was obtained, and so a 70.1% mineralization per-
centage in the test in which a 60 mg/L FeCl, and
1.0 mL/L of H,0, dose was used. Conclusion.
FeCl, ddegrades and mineralizes water faster
than H,O,.

Key words: waste water treatment, textile dyes, Ye-
llow Novactive F4GL, degradation, mineralization.
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Degradacgao e mineralizagdo de um corante
em aguas residuais, analisado desde as su-
perficies de resposta

Resumo

Introducéo. O setor téxtil € considerado de alto
impacto ambiental; os corantes téxteis tém alta
persisténcia no ambiente e os métodos de eli-
minagao classicos nao sao uteis, devido a que
oxidagbes ou redugdes parciais podem gerar pro-
dutos secundarios altamente toxicos. A fotodegra-
dacéo sensibilizada, com TiO2 ou FeCl 3, € uma
técnica que pode ser empregada como sistema
de depuragao por si mesma, ou Como um proces-
so terciario, em especial para tratar residuos in-
dustriais. Objetivo. Avaliar a interagdo do FeCI3
e 0 TiO2 com H20u2 de residuos liquidos téxteis

por meio de luz artificial através de superficies
de resposta. Materiais e métodos. Utilizou-se
um lustre de luz ultravioleta de marca MIGHTY
PURE de 60 Hz, com uma cuba de vidro de longi-
tudes 41 cm x 25,5 cm x 20 cm que armazena 15
Litros de mostra; este sistema é complementado
com uma bomba que maneja um fluxo de 0,047
L-/s. Resultados. Obteve-se uma degradacao
de 100% e uma porcentagem de mineralizagéo
de 70.1; isto com o ensaio onde se utilizou uma
dosificagdo de 60 mg/L FeCI3 e 1.0 ML/L de H
20u2 . Conclusao. O agua colorida degrada e
mineralizagdo mais rapidamente com o FeCI3
que com o H20u2.

Palavras importantes: tratamento de aguas resi-
duais, corantes téxteis, Amarelo Novactive F4GL,
degradagao, mineragéo.

Introduccion

La oxidacion avanzada se define como aque-
llos procesos en los cuales existe formacién
de radicales hidroxilo (*OH) altamente reac-
tivos, ya que presentan un elevado potencial
de oxidacion (E°=2.8V), caracteristica que los
hace de gran efectividad para la oxidacion de
compuestos organicos principalmente por abs-
traccion de hidrogeno. Es decir, se generan ra-
dicales organicos libres (reaccion 1), los que
pueden reaccionar con oxigeno molecular para
formar peroxirradicales (reaccion 2). Incluso,
pueden iniciarse reacciones de oxidacién en
serie que pueden conducir a la mineralizacién
completa de los compuestos organicos’ 2.

*OH+RH — R-+H,0
Reaccion1

Re+ 0, — +RO, —> productos + CO,
Reaccién 2

En estos procesos se generan radicales hi-
droxilo, y en algunos casos no son la unica
especie oxidante implicada en el proceso. Sin
embargo, en la mayoria de procesos de oxi-
dacién avanzada, a partir de diferentes com-
binaciones de ozono, peroxido de hidrégeno,
radiaciones UV y dioxido de titanio, o mediante
el reactivo Fenton (H,0,/Fe*), se producen ra-
dicales hidroxilo®"3.

Las principales ventajas de los proceso de oxi-
dacién avanzada son?''-8;
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» Capacidad potencial para llevar a cabo una
profunda mineralizacion de los contaminan-
tes organicos y oxidacién de los compues-
tos inorganicos hasta didxido de carbono y
iones (cloruros, nitratos...).

* Reactividad con la mayoria de compuestos
organicos, hecho principalmente interesan-
te si se quiere evitar la presencia de subpro-
ductos potencialmente toxicos presentes en
los contaminantes originales, que pueden
crearse mediante otros métodos.

» Descomposicion de los reactivos utilizados
como oxidantes en productos inocuos.

Los procesos de oxidacion avanzada son muy
utiles en el tratamiento de aguas residuales
como pretratamiento antes de un tratamiento
biolégico, en el caso de contaminantes recalci-
trantes a la biodegradacion, o se pueden utili-
zar como postratamiento para mejorar las ca-
racteristicas de las aguas antes de ser vertidas
a las fuentes de aguas receptoras.

Existen numerosos procesos utilizados en la
actualidad para la degradacion de sustancias
presentes en el agua. Algunos de ellos son los
recientemente aplicados procesos de oxida-
cién avanzada, los cuales se constituiran, en
un futuro préximo, en uno de los recursos tec-
noldgicos mas utilizados para el tratamiento de
aguas contaminadas con productos organicos
recalcitrantes industriales. Estos procesos im-



plican la formacién de radicales hidroxilo (¢OH),
altamente reactivos, que actuan como iniciado-
res de la oxidacion. Entre estos procesos, los
de mayor auge son la fotdlisis y la fotocatalisis.
La fotodegradacion sensibilizada se ha usado
para degradar y/o mineralizar una variedad de
compuestos organicos; algunos de ellos son
de gran uso industrial o agricola®-2,

La investigacion en tecnologias como la oxida-
cion fotocatalitica, alternativa a procesos de oxi-
dacion tradicionales (ozono, peréxido de hidro-
geno e hipoclorito), esta plenamente justificada
para estos fines. Los sistemas de oxidacion
avanzada, en los que se combina la energia
radiante ultravioleta y un oxidante, como aire,
en presencia de semiconductores estables,
como el diéxido de titanio o el reactivo fenton,
se presentan como una alternativa sencilla y
economica para la mineralizacién completa de
compuestos organicos, para la adecuacion de
efluentes industriales a su vertido y posterior
tratamiento de redes de saneamiento®-26,

Materiales y métodos

La investigacion consistié en encontrar las con-
diciones oOptimas para el tratamiento de aguas
residuales con colorantes utilizados en la in-

dustria textil como lo es el amarillo novactive
F4GL, por procesos de oxidacion avanzada.
Para el montaje de los ensayos se utilizé una
lampara de luz ultravioleta de marca MIGHTY
PURE de 60 Hz, con una cubeta de vidrio de
longitudes 41 cm x 25,5 cm x 20 cm que alma-
cena 15 L de muestra; este sistema lo com-
plementa una bomba que maneja un flujo de
0,047 L/s.

Este sistema permitié aprovechar la energia de
la luz artificial para, sin ninguna etapa interme-
dia, provocar una serie de reacciones quimicas
que den lugar a la mineralizacion o eliminacién
de los contaminantes disueltos en las aguas
objeto de estudio.

El colorante en estudio es utilizado en la in-
dustria textil para el tefido de prendas. La
concentracion promedio en el agua fue de 300
mg/L, que es la concentracion promedio tipica
de los efluentes industriales textiles que contie-
nen este colorante. En la tabla 1 se presentan
los ensayos que se llevaron a cabo; cada uno
de ellos se hizo por triplicado para disminuir
el error experimental. En los experimentos se
utilizé el peréxido de hidrégeno como agente
oxidante (H,O,). La duracion de los ensayos
fue de dos horas.

Tabla 1. Condiciones de los experimentos

Experimento TiO, (mg/L) 6 FeCl, (mg/L) H,0, (mL/L)

E1 0 0

E2 30 0

E3 30 0.5
E4 30 1.0
E5 60 0

E6 60 0.5
E7 60 1.0
ES8 0 0.5
E9 0 1.0

Se utilizé la metodologia de la pendiente as-
cendente para optimizar las variables respues-
ta, la cual es una técnica de optimizacién que
tiene como objetivo encontrar el y/o los pun-

tos que maximizan o minimizan la ecuacion de
superficie de respuesta. Este proceso permite
recorrer secuencialmente la trayectoria de la
maxima o la minima pendiente que conduce a
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la direccion del maximo o del minimo aumento
de la respuesta.

Resultados

Cinética de degradaciéon y mineralizacion
Con el FeCl,

Para determinar si el orden de la reaccion es
uno, se representd graficamente el logaritmo
de la concentracion residual del colorante con-
tra el tiempo acumulado, para el porcentaje de
degradacion y porcentaje de mineralizacién
(Figura 1). Las reacciones fueron de primer or-
den (mayor valor en el coeficiente de correla-
cion). La reaccion de primer orden dependeria
de la constante de degradacion del colorante.
Los tiempos de vida media y las velocidades
de reaccion fueron calculados de acuerdo con

los planteamientos realizados en la ecuacion
de orden de reaccion 1.

La figura 2 presenta el resumen del logaritmo
de la concentracion de degradacion y logarit-
mo de la concentracién de mineralizacion del
colorante con FeCl,. En esta figura se puede
observar como el ensayo 7 es el que presenta
mayor pendiente en las lineas rectas.

El orden de la reaccién, la constante de velo-
cidad y el tiempo de vida media para cada uno
de los ensayos realizados en el porcentaje de
degradacion y porcentaje de mineralizacion del
amarillo con FeCl, se observan en la tabla 2.
Segun la constante de velocidad, la reaccion
de degradacién y mineralizacion del amarillo
con FeCl, mas rapida fue con el ensayo 7 (E7),
con un tiempo de vida medio de 28.76 y 69.30
minutos, respectivamente.
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Figura 1. Graficas de reaccién orden 1, para el porcentaje de degradaciéon
y porcentaje de mineralizaciéon del colorante con FeCl,
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Figura 2. Resumen de graficas de reaccion orden 1, para la concentracion
de degradacion y porcentaje de mineralizacion del colorante con FeCl,.

Tabla 2. Orden de reaccion, constante de velocidad y tiempo de vida media para el
porcentaje de mineralizacion y porcentaje de degradacion del colorante con FeCl,

Ensayo Orden de la Con_stante (Ele. Correlacion . Tiemp_o de.
reaccion velocidad (min-') vida media (min)
E1 1 0,0035 -0,9858 198,00
E2 1 0,0080 -0,9828 86,63
= E3 1 0,0107 -0,9893 64,77
% E4 1 0,0132 -0,9903 52,50
é E5 1 0,0101 -0,9975 68,61
®
OE; E6 1 0,0232 -0,8841 29,87
o E7 1 0,0241 -0,9952 28,76
E8 1 0,0051 -0,9943 135,88
E9 1 0,0073 -0,9978 94,93
E1 1 0,0006 -0,9882 1155,0
E2 1 0,0035 -0,9790 198,00
9 E3 1 0,0043 -0,9982 161,16
g E4 1 0,0055 -0,9965 126,00
_§ E5 1 0,0042 -0,9988 165,00
g E6 1 0,0073 -0,9907 94,93
= E7 1 0,0100 -0,9944 69,30
E8 1 0,0019 -0,9948 364,74
E9 1 0,0037 -0,9906 187,30
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Diseiio factorial 3° para optimizar las varia-
bles respuesta con FeCl,

Con la metodologia de la pendiente ascenden-
te se obtuvieron los valores de los factores que
optimizan la variable respuesta en cada por-
centaje desde 50 hasta 100%. La combinacion
de FeCl,, H,0, y tiempo que genera el maximo
de porcentaje de degradacion y de mineraliza-
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cion se presenta en la tabla 3. La superficie de
repuestas para las variables dependientes es-
tudiadas se muestra en la figura 3.

El maximo porcentaje de degradacion no es
estable; el FeCl,, H,0, y tiempo, respecto al
porcentaje de mineralizacion permanece cons-
tante en las variables FeCl,, H,0, y tiempo
desde 80% (Tabla 3).

. 00 1200
Tiempo (min)

) 120
Tiempo (min)

Figura 3. Superficies de respuesta que relacionan FeCl; H,0, y tiempo

Tabla 3. Combinacion de FeCl,, H,0, y tiempo

Degradacion (%)

Variables Minimo Maximo
50 60 70 80 90 100
Tiempo 40,0 120,0 75 88 101 112 120 111
TiO, 0,0 60,0 28 33 37 43 49 58
FeCl, 0,0 1,0 0.51 0.53 0.58 0.67 0.70 0.92
Mineralizacion (%)
Variables Minimo Maximo
50 60 70 80 90 100
Tiempo 40,0 120,0 98 107 117 120 120 120
FeCl, 0,0 60,0 52 60 60 60 60 60
H,0, 0,0 1,0 064 074 097 1 1 1
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Cinética de degradaciéon y mineralizacion
con el TiO,

Para determinar si el orden de la reaccion es
uno, se representd graficamente el logaritmo
de la concentracién residual del colorante con-
tra el tiempo acumulado, para la concentracion
de degradacion y porcentaje de mineralizacion

Orden de reaccion 1 "porcentaje de Degradacion®

(Figura 4). Las reacciones fueron de primer or-
den (mayor valor en el coeficiente de correla-
cion). La reaccion de primer orden dependeria
de la constante de degradacion del colorante.
Los tiempos de vida media y las velocidades
de reaccion fueron calculados de acuerdo con
los planteamientos realizados en la ecuacion
de orden de reaccion 1.

6
85— \
P
o
S '4_
3"'35 ED ,=.098s58 [EJ (- _pgo21 EJ r=-09832
G o
_55 ] j
S 5¢ ; :
Bas .
4 .
. r=-09816 E8 r=-0999 | r=-0.9785
6
55
& 5
o
Bas
4
3-3 r=-09364 o =.0.9%44 r=-0.9979
: Orden de reaccion 1 "porcentaje de Mineralizacién®
55 A
=5
S 45
4t
3-2 E) r=-o9882 = -0,9891 EJ r=-09832
8 o -
55 *ﬁ‘\q\‘ 'MM' \x'
E st
g45
4
33'@ r=-0,9754 ES r=-09847 =.0,9952
3
55 p————— P
E 5
S 45}
.
4
32 =.0,9857 r=-09948 r = -0,9906

0 20 40 60 80 1001200 20 40 60 80 1001200 20 40 60 80 100120
Tiempo Acumulado (min)

Figura 4. Graficas de reaccién orden 1, para la concentracién
de degradacién y porcentaje de mineralizacion del colorante

La figura 5 presenta el resumen del logaritmo
de la concentracion de degradacion y logaritmo
de la concentracion de mineralizacion del ama-
rillo con TiO,. En esta figura se puede observar
coémo el ensayo 7 (E7) es el que presenta ma-
yor pendiente en las lineas rectas.

El orden de la reaccion, la constante de velo-
cidad y el tiempo de vida media para cada uno

de los ensayos realizados en la concentracion
de degradacion y de mineralizacion del colo-
rante con TiO, se observan en la tabla 4. Se-
gun la constante de velocidad, la reaccion de
la concentracion de degradacion y la concen-
tracion de mineralizacion del amarillo novactive
F4GL con TiO, mas rapida fue con el ensayo 7,
con un tiempo de vida medio de 36.47 y 84.51
minutos, respectivamente.
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Figura 5. Resumen de graficas de reacciéon orden 1,
para la degradacion y mineralizacién del colorante con TiO,

Tabla 4. Orden de reaccidn, constante de velocidad y tiempo de vida media
para la degradacién y mineralizacién del colorante con TiO,

Ensayo Orden de Con.stante (_ie_ Correlacién Tiemp_o de yida
lareaccion velocidad (min) media (min)
E1 1 0,0073 -0.9979 94,93
E2 1 0,0035 -0.9858 198,00
~ E3 1 0,0063 -0.9921 110,00
2’ E4 1 0,0091 -0.9832 76,15
g E5 1 0,0104 -0.9816 66,63
©
;5)7 E6 1 0,0082 -0,9969 84,51
N = 1 0,0190 -0,9785 36,47
ES8 1 0,0124 -0,9364 55,89
E9 1 0,0051 -0,9944 135,88
E1 1 0,0006 -0,9882 1155,0
E2 1 0,0026 -0,9891 266,54
< E3 1 0,0035 -0,9832 198,00
g E4 1 0,0042 -0,9754 165,00
E E5 1 0,0033 -0,9847 210,00
g E6 1 0,0043 -0,9952 161,16
= E7 1 0,0082 -0,9857 84,51
E8 1 0,0019 -0,9948 364,74
E9 1 0,0037 -0,9906 187,30
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Diseio factorial 3° para optimizar los varia-
bles respuesta con TiO,

Con la metodologia de la pendiente ascenden-
te se obtuvieron los valores de los factores que
optimizan la variable respuesta en cada por-
centaje desde 50 hasta 100%. La combinacion
de TiO,, H,O, y el tiempo que genera el maximo
del porcentaje de degradacion y de mineraliza-

Degradacion (%)

0
" 80400,
Tiempo (min)

Mineralizacion (%)

cion se presentan en la tabla 5. La superficie
de repuestas para las variables dependientes
estudiadas se presenta en la figura 6.

El maximo porcentaje de degradacion se es-
tabiliza en TiO,, H,O, y el tiempo después de
70%; respecto al porcentaje de mineralizacion,
éste permanece constante en las variables
TiO,, H,0, y tiempo constante, desde 50%.

80 100,19
Tiempo (min)

80 100,00 107
Tiempo (min)

Figura 6. Superficies de respuesta que relacionan TiO,, H,0, y tiempo del colorante

Tabla 5. Combinacién de TiO,, H,0, y tiempo

Degradacion (%)

Variables Minimo Maximo

60 70 80 90 100
Tiempo 40,0 120,0 78 113 120 120 120 120
TiO, 0,0 60,0 60 43 52 60 60 60
H,0, 0,0 1,0 0.98 0.63 0.76 1 1 1

Mineralizacion (%)
Variables Minimo Maximo

60 70 80 90 100
Tiempo 40,0 120,0 120 120 120 120 120 120
TiO, 0,0 60,0 60 60 60 60 60 60
H,0, 0,0 1,0 1 1 1 1 1 1
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Conclusiones

A medida que se prolonga el tiempo de exposi-
cion e irradiacion del colorante, se incrementa
el porcentaje de remocion del mismo, debido
al intervalo de tiempo en el cual se desarro-
llan las reacciones de oxidacion y reduccion
de compuestos en los procesos de oxidacion
avanzada. Comparando la fotocatalisis para
el colorante amarillo novactive FAGL (FeCl, y
TiO,), se concluye que el colorante degrada y
mineraliza mas rapidamente con el FeCl,; esto
sucedio en el ensayo E7 (60 mg/L FeCl, y 1.0
mL/L de H,0,), donde se obtuvo un porcenta-
je de degradacion del 100% y un porcentaje
de mineralizacion del 70.1%. En este mismo
experimento se obtuvieron los mejores resul-
tados para la degradacién y mineralizacion del
colorante con el TiO,,.
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