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GLOSARIO

ADSORCION: proceso en el cual componentes presentes en gases, liquidos, o
sustancias disueltas son selectivamente retenidas en la superficie de un solido. Su
principal uso es la remocién de componentes que de lo contrario serian dafinos
para el ambiente o podrian causar el envenenamiento del catalizador en los
procesos.

AZUL DE METILENO: cloruro de tetrametiltionina, soluble en agua y etanol, de
color intenso. Es reducible a un compuesto leuko, es reoxidable por dioxigeno v,
por lo tanto, se puede utilizar como indicador redox. Posee forma de cristales o
polvo cristalino de color verde oscuro.

DEGRADACION: descomposicion de la estructura quimica, las propiedades fisicas
0 apariencia de un material mediante la exposicién del mismo al calor, la luz, el
oxigeno o el desgaste.

DIFRACCION DE RAYOS X (DRX): es una técnica que sirve para determinar la
estructura detallada de un material, es decir, permite conocer la posiciébn que
ocupan los atomos, iones o moléculas que lo forman y por tanto determinar
propiedades fisicas y quimicas de ciertos materiales.

FOTOCATALISIS: es el cambio de la velocidad o iniciacion que presenta una
reaccion quimica debido a un fotocatalizador provocando la transformacion quimica
de las sustancias en la reaccién, mediante un proceso de Oxido-reduccion. Los
fotones son absorbidos por un catalizador, generando una reaccion que
generalmente consiste en la generacién de par electron-hueco, que conlleva a
nuevos procesos, principalmente de oxidacion por la excitacion de un
semiconductor.

LEY DE LAMBERT-BEER: ley en la cual es establecida una relacion lineal entre la
absorcién de la luz y la concentracién de una sustancia.

LUX: unidad de medida para el nivel de iluminacién equivalente a un lumen/m?,
usado en fotometria como medida de intensidad luminosa partiendo de la
sensibilidad a la luz del ojo humano. La diferencia entre lux y limenes consiste en
que el lux toma en cuenta la superficie sobre la cual el flujo luminoso se distribuye
en 1000 lumenes.
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RESUMEN

En el presente trabajo de grado, se evalud la proporcion de ilmenita y carbon
activado para la remocién del azul de metileno, para esto, inicialmente se fabricaron
unos discos de prueba de 0,5 g, los cuales fueron sometidos a luz visible y burbujeo
en reactores de prueba de 25 mL, esto se realizé con el fin de determinar cudl era
el disco cuya composicion permitia la mayor remocion de colorante y el nimero de
usos necesarios para el logro de este objetivo, posteriormente, se construy6é un
fotorreactor de 456 mL, el cual fue monitoreado por el programa ARDUINO, dentro
de este fotorreactor, habian anillos con muestras de 2 g de la mezcla fotocatalitica
y mediante el uso de un sensor TSL 2591 que iba unido a una tarjeta ARDUINO
UNO R3, se pudo obtener los datos de nivel de iluminacién (lux) en un computador.
El propdsito fue determinar la composicion que lograba remover mas de un 90% de
colorante. Al realizar este experimento, se obtuvo que la mezcla que proporciond
la mejor remocién de azul de metileno fue la que contenia 50% | — 50% AC.

Palabras clave: Proporcion, ilmenita, carbdn activado, remocion, Arduino, nivel de
iluminacion.
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INTRODUCCION

Una de las mayores problematicas existentes en el mundo actual, es el mal manejo
de las aguas, segun el diario La Republica, la tasa de crecimiento de la poblacion,
el cambio climatico y el desperdicio del preciado liquido, producira escasez para el
afio 2040!. Actualmente, en varios municipios de Colombia, se presentan
denuncias relacionadas con la calidad del agua, esto debido a que hay
comunidades a las que se les proporciona agua turbia por la corrosion en las
tuberias?, mientras que otras comunidades no tienen acceso al agua por la
contaminacion de las fuentes hidricas®.

A causa de lo anteriormente expuesto, las publicaciones en materiales
fotocataliticos presentadas en el portal Science Direct, han incrementado
notablemente desde el afio 2007, razén por la cual en lo corrido del 2018 existen
5483 articulos relacionados con fotocatdlisis para la descontaminacién del agua?,
de los cuales, 1288 estan relacionados con el diéxido de titanio®.

El presente trabajo de grado pretende evaluar la proporcién de ilmenita, que es
diéxido de titanio modificado naturalmente, y carbon activado, que es un material
conocido a nivel mundial por sus propiedades de adsorcion, que remueva la mayor
cantidad de azul de metileno en agua, esto se realizara en un fotorreactor a escala
laboratorio, el cual estara monitoreado por el programa Arduino.

1 CLAVIJO, Sergio. La problematica del agua. Septiembre 24. [Consultado el 07 de septiembre del
2018]. Disponible en: https://www.larepublica.co/analisis/sergio-clavijo-456041/la-problematica-del-
agua-2551905

2 MUNERA, Melissa. Denuncian contaminacion en el agua potable de Barrancabermeja. Agosto 23,
[Consultado el 8 de septiembre 2018]. Disponible en:
https://lwww.rcnradio.com/colombia/santanderes/denuncian-contaminacion-en-el-agua-potable-de-
barrancabermeja

8 MONSALVE, Ricardo. Fiebre del oro poco a poco acaba con el agua de 152 municipios. Agosto
29,. [Consultado el 08 de septiembre de 2018]. Disponible en:
http://www.elcolombiano.com/colombia/fiebre-del-oro-poco-a-poco-acaba-con-el-agua-de-152-
municipios-FY9221986

4 Science Direct. [Consultado el 08]. Disponible en:
https://lwww.sciencedirect.com/search?qs=photocatalysis%20water&show=25&sortBy=relevance

5 Science Direct. [Consultado el 08 de septiembre de 2018]. Disponible en:
https://www.sciencedirect.com/search?qs=photocatalysis%20TiO2%20water&show=25&sortBy=rel
evance
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Evaluar el efecto de la proporcion ilmenita/carbén activado sobre la remocion de
azul de metileno en un fotorreactor a escala laboratorio.

OBJETIVOS ESPECIFICOS

1. Implementar un fotorreactor a escala laboratorio monitoreado por Arduino.

2. Preparar y caracterizar las diferentes mezclas de ilmenita/carbén activado en el
sistema fotocatalitico.

3. Adecuar un sistema de disposicion removible de la mezcla en el fotorreactor.

4. Seleccionar la mezcla con el mayor porcentaje de remociéon de azul de metileno
en el sistema fotocatalitico.
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1. FUNDAMENTOS TEORICOS

En el presente capitulo, se indagan conceptos relacionados con el sistema
fotocatalitico.

1.1PROCESOS AVANZADOS DE OXIDACION

Son procesos que generan radicales hidroxilos (OH") altamente reactivos® a
condiciones ambientales . Los contaminantes solubles no biodegradables
presentes en las aguas residuales® se destruyen por medio de los radicales
hidroxilos y los transforman en compuestos inofensivos para el medio ambiente®.
Los procesos de oxidacion avanzados (AOP siglas en inglés) son aplicados
generalmente en pequefia o mediana escala y especialmente donde los métodos
convencionales pierden eficiencia. No generan subproductos que requieran otro
procesamiento y son ideales para preparar las corrientes a tratamientos
convencionales 1°. Los procesos de oxidacion avanzados mas comunes son:
ozonizacion, Foto-Fentén!!, radidlisis, oxidacion electroguimica y fotocatalisis
heterogénea??.

1.1.1 Fotocatalisis heterogénea. La fotocatalisis ha demostrado ser una
tecnologia prometedora, sus aplicaciones potenciales han sido investigadas a
fondol13. El proceso fotocatalitico heterogéneo esta basado en la excitacion de un
semiconductor mediante la absorcion de luz de distintas longitudes de ondal4, es

6 GARCES GIRALDO, Luis F.; MEJIA FRANCO, Edwin A.; SANTAMARIA ARANGO, Jorge J. La
fotocatdlisis como alternativa para el tratamiento de aguas residuales. Revista Lasallista de
Investigacion, 2009. 84 p.

7 VAN DOORSLAER, Xander; DEWULF, Jo; DE MAERSCHALK, Jorik; VAN LANGENHOVE,
Herman; DEMEESTERE, Kristof. Heterogeneous photocatalysis of moxifloxacin in hospital effluent:
Effect of selected matrix constituents. En: Chemical Engineering Journal. 2015. p 9-16.

8 CASTANEDA JIMENEZ, Amparo Carolina. Procesos de oxidaciéon avanzada aplicados en el
tratamiento de aguas de la industria del petréleo. Proyecto de grado para optar al titulo Especialista
en Recursos Hidraulicos y Medio Ambiente. Bogota D.C. Escuela Colombiana e Ingenieria “Julio
Garavito”2014. p 14.

9 ARROYAVE ROJAS, Joan A.; GARCES GIRALDO, Luis F.; ARANGO RUIZ, Alvaro; AGUDELO
LOPEZ, Carlota M. La Tartrazina, un colorante de la industria agroalimentaria, degradado mediante
procesos de oxidacion avanzada. En: Revista Lasallista de Investigacién. Vol. 5 No. 1. 2008. p 22.
10 FORERO, Jorge E.; ORTIZ, Olga p.; RIOS, Fabian. Aplicacion de procesos de oxidacion avanzada
como tratamiento de fenol en aguas residuales industriales de refineria. En: CT&F Ciencia,
Tecnologia y Futuro. Vol. 3 No. 1. 2005. p 99.

11 VAN DOORSLAER, Xander; DEWULF, Jo; DE MAERSCHALK, Jorik; VAN LANGENHOVE,
Herman; DEMEESTERE, Kristof., Op.cit., p. 9-16.

12 CASTANEDA JIMENEZ, Amparo Carolina. Op. cit., p 14.

13 CASADO et al. Design and validation of LED-based high intensity photocatalytic reactor for
quantifying activity measurements. En: Chemical Engineering Journal. 2017. p 1043-1055.

4 CARBAJO OLLEROS, Jaime. Aplicacién de la fotocatdlisis solar a la degradacion de
contaminantes organicos en fase acuosa con catalizadores nanoestructurados de TiO2. Tesis para
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decir, consiste en la absorcidn directa o indirecta por un semiconductor de fotones
de luz, visible o UV ; en presencia de especies redox adsorbidas en el
semiconductor y bajo iluminacion, se producen simultaneamente reacciones de
oxidacion y reduccioén en la superficie del semiconductort®, al realizarse la absorcion
de fotones se crean pares electrén-hueco, que se disocian en fotoelectrones libres
en la banda de conduccién y en fotohuecos en la banda de valencial’, los huecos
fotogenerados dan lugar a reacciones de foto-oxidacion, mientras que los
electrones de la banda de conduccién dan lugar a las reacciones de foto-
reduccion?®,

Hasta la fecha, se han probado mas de 190 semiconductores como
fotocatalizadores apropiados19 tales como TiO2, ZnO, CeO2, ZrO2, SnO2, CdS,
ZnS, entre otros?°. El TiO2 es de los semiconductores mas utilizados en la
fotocatalisis, pero no se considera una alternativa viable debido a que solo absorbe
luz UV2L,

1.2 ILMENITA

La ilmenita (FeTiOs) es uno de los minerales mas abundantes que se encuentra en
la corteza terrestre??, es un mineral débilmente magnético y semiconductor?3. Se
ha utilizado tradicionalmente como materia prima para la produccion de TiOz, asi
como para celdas solares, sensores de gas y como catalizador?*.

optar al grado de Doctor en Mencion Europea. Madrid, Espafia. Universidad Autbnoma de Madrid.
2013. p 30.

15 GUARIN LLANES, Carolay Y.; MERA BENAVIDES, Adriana C. Fotocatélisis heterogénea con TiO>
para el tratamiento de desechos liquidos con presencia del indicador verde de bromocresol. En:
Revista Ingenierias Universidad de Medellin. 2011. p 81.

16 CASTANEDA JIMENEZ, Amparo Carolina. Op. cit., p 36.

17 HERRMANN, J.M. Destruccion de contaminantes organicos por fotocatdlisis heterogénea. En:
Solar Safe Water. p 154.

18 CASTANEDA JIMENEZ, Amparo Carolina. Op. cit., p 14.36.

19 HASSAN, M.; ZHAO, Y.; XIE, B. Employing TiO2 photocatalysis to deal with landfill leachate:
Current status and development. En: Chemical Engineering Journal. 2015.

20 HERRMANN, J.M. Destrucciéon de contaminantes organicos por fotocatalisis heterogénea. En:
Solar Safe Water. p 156.

21 HASSAN, M.; ZHAO, Y.; XIE, B. Op. cit., p 49.

22 CHEN, Y.H. Synthesis, characterization and dye adsorption of iimenite nanoparticles. En: Journal
of Non-Crystalline Solids. 2011. p 136.

23 MEHDILO, A.; IRANNAJAD, M.; REZEI, B. Chemical and mineralogical composition of iimenite:
Effects on physical and surface properties. En: Minerals Engineering. 2015. p 64-76.

24 GARCIA-MUNOZ, P.; PLIEGO, G.; ZAZO, J.A.; BAHAMONDE, A.; CASAS, J.A. limenite (FeTiOx3)
as low cost for advanced oxidation processes. En: Journal of Environmental Chemical Engineering.
2016. p 542.
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Tabla 1. Composicion quimica de la limenita.

Compuesto quimico  Composicion (%)

Naz20 0,2
MgO 1,2
Al2Os3 1,0
SiO2 4,1
P20s 0,3
SOs3 <0,1
K20 0,1
CaO 0,5
TiO2 47,3
CrOs3 0,1
MnO 0,5
Fe203 44,6
ZnO <0,1
ZrO2 0,1
Nb20s <0,1

Fuente: ORTIZ, Didgenes. Distribuidores de ilmenita.
[Citado el septiembre 09 2018]. Disponible en:
http://distribuidoresdeilmenita.com/.

Al ser la ilmenita didxido de titanio naturalmente modificado, esta posee un
porcentaje mayor del 40% de TiOz2, la formula quimica de la ilmenita se expresa
como FeTiO3z?°. Su band gap es muy amplio (2,58 a 2,9 eV), lo cual le permite a
este compuesto remover contaminantes bajo radiacion visible a diferencia del
dioxido de titanio sin modificar?®.

25 GOU, H.; ZHANG, G.; HU, X.; CHOU, K. Kinetic study on carbothermic reduction of ilmenite with
activated carbon. En: Elsevier. 2017. p 1856.
26 CHEN, Y.H., Journal of Non-Crystalline Solids. Op., Cit., p136
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1.3 CARBON ACTIVADO

Es un mineral carbonoso, microcristalino y no grafitico?’, es un adsorbente
usualmente utilizado para remover metales acuosos por su excelente estructura
porosa, es reutilizable, tiene un costo bajo y amigable con el medio ambiente?®,

El carbén activado se obtiene, tradicionalmente, de la madera, el carbon, residuos
de petréleo, polimeros, los cuales son muy costosos y, a excepcion de la madera,
no renovables?°.

1.4 MEZCLAS

El diéxido de titanio, TiO2 posee tres fases cristalinas diferentes, las cuales son,
bookita, anatasa y rutilo, en donde, en la fase anatasa, se ha encontrado la
capacidad de este mineral para descomponer moléculas, es asi, como surge la
necesidad de incrementar su actividad fotocatalitica con el fin mejorar el poder de
descomposicién y aplicar este mineralo como alternativa de limpieza ambiental®°,

La mezcla entre carbdn activado y dioxido de titanio ha sido utilizada con el fin de
mejorar la descomposicion de contaminantes en soluciones acuosas.

Los materiales adsorbentes son de interés a la hora de trabajar con 6xidos para la
fotodegradacion de contaminantes, sin embargo, la unién de estos dos materiales
generalmente es empleada para la creacion de compaositos, lo cual se refiere a la
union de minimo dos materiales, cuando se realizan dichos compésitos, el carbon
activado al ser un material con gran area superficial y extrema porosidad facilita el
aumento en la velocidad de fotodegradacion, permitiendo que una amplia cantidad
de contaminante entre en contacto con el diéxido de titanio a través de sus poros®?.

2T MARTINEZ, Alicia. Desarrollo de carbones activados a partir de residuos lignocelulésicos para la
adsorcién y recuperacion de tolueno y n-hexano. Universidad San Jorge. 2012. p 4.

28 |JANNICELLI-ZUBIANI, Elena M.; GALLO STAMPINO, Paola; CRISTIANI, Cinzia. Enhanced
lanthanum adsorption by amine modified activated carbon. En: Chemical Engineering Journal. 2018.
29 PALLARES, Javier; GONZALEZ-CENCERRADO, Ana; ARAUZO, Inmaculada. Production of
activated carbon from barley straw by physical activation with carbon dioxide and steam. En: Biomass
and Bioenergy. 2018. p 64.

%0 Inagaki, M.; Kang, F.; Toyoda, M.; Konno, H. (2014). Advanced Materials Science and Engineering
of Carbon - 13. Carbon Materials in Photocatalysis. pp. 289,290. [Consultado el 10 de diciembre de
2018] Elsevier. Obtenido de:
https://app.knovel.com/hotlink/pdf/id:kt0O0U72381/advanced-materials-science/carbon-materials-in-
photocatalysis

31 MURILLO, Herman. Obtencion de un compdésito de didxido de titanio y carbdn activado aplicado
a la oxidacion fotocatalitica del i6n cianuro. Escuela Politécnica Nacional, 2015. p. 9
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1.5 AZUL DE METILENO

llustracion 1. Estructura quimica del AM.

N
I b
H.C _ CH
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Fuente: CLAVIJO, Julio, Sobre las reacciones de eliminacion de
compuestos contaminantes de aguas por fotocatalisis con TiO2/UV: caso
azul de metileno Universidad de América. En: VIRTUAL PRO. 2013, p.
152.

El uso de la luz visible para la remocion de contaminantes ha sido objeto de estudio
en la actualidad, esto debido a que al provenir del sol disminuye costos.

Los procesos de remocion pueden realizarse a moléculas tanto organicas como
inorganicas, en donde los colorantes, han sido las moléculas de mayor estudio
debido a su facil seguimiento por medio de técnicas como la espectrofotometria®?.

El azul de metileno es un colorante organico tipico ampliamente utilizado en la
industria textil, el cual es tomado como una molécula representativa de los
diferentes contaminantes existentes en el agua, dicha molécula puede ser
degradada mediante fotocatalisis, lo anterior se realiza mediante la relaciéon entre
concentracion y absorbancia o curva de Lambert-Beer.

La degradacion de AM viene dada por la reaccién mostrada en la llustracion 2, en
donde el AM termina produciendo compuestos inofensivos para la vida acuatica®3.

llustracion 2. Reaccidn de degradacioén de AM.

51
C16H16N3S* + -0, = 16C0, + 3NO5 +S07™ + 6H* + 6H,0

Fuente: CLAVIJO, Julio, Sobre las reacciones de eliminacién de
compuestos contaminantes de aguas por fotocatalisis con TiO2/UV:
caso azul de metileno Universidad de América. En: VIRTUAL PRO.
2013, p. 150-154.

32 CLAVIJO,Julio. Sobre las reacciones de eliminacion de compuestos contaminantes de aguas por
fotocatdlisis con TiO2 /UV: caso azul de metileno. En: REVISTA DE ELEMENTOS. no. 3, p. 150-152
83 CLAVIJO,Julio. Op. cit., p. 150-152.
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Proyectos de grado como “Degradacion del azul de metileno y verde de malaquita
por fotocatalisis heterogénea utilizando diéxido de titanio dopado con nitrégeno (N-
TiO2) bajo luz visible”** realizado por BAICUE Juan, "Evaluaciéon de la actividad
fotocatalitica del TiO2 soportado en carbon activado para la degradacién del azul
de metileno”® realizado por DIAZ David y PERDOMO Karen, “Degradacion del azul
de metileno y 4-Clorofenol por fotocatalisis con luz ultravioleta, utilizando TiO2 como
catalizador” 3¢ realizado por HERNANDEZ Alma, “Construccién de un reactor
fotocatalitico monitoreado por LabVIEW para determinar el ciclo de vida de la
ilmenita™’ realizado por BELTRAN Tatiana y RIVERA Cristian, entre otros, se han
basado en el uso de la fotocatélisis heterogénea para la remocién de azul de
metileno como molécula representativa.

1.6 FOTORREACTOR

Al ser la fotdlisis el rompimiento de una molécula en unidades mas sencillas debido
a la absorcion de la luz es necesario el uso de un fotorreactor que proporcione una
distribucion de luz uniforme a lo largo del sistema fotocatalitico, esto deberia
proporcionar una gran area de exposicion a la radiacion y al mismo tiempo, deberia
facilitar el rompimiento de dichas moléculas®.

1.7 ARDUINO

Es una plataforma libre, la cual basa su funcionamiento en hardware libre, es decir,
dispositivos cuyos diagramas y especificaciones son de acceso publico y, software
libre, lo que indica que los cédigos empleados por este programa son accesibles
para quien desee utilizarlo y modificarlo. En las tarjetas Arduino, es posible conectar
las entradas y salidas de un microcontrolador, las cuales pueden ser programadas
en cualquier sistema operativo®.

34 BAICUE, Juan. Degradacion del azul de metileno y verde de malaquita por fotocatalisis
heterogénea utilizando diéxido de titanio dopado con nitrégeno (N-TiOz) bajo luz visible. Universidad
Tecnolégica de Pereira. 2015

35 DIAZ, David and PERDOMO, Karen. Evaluacion de la actividad fotocatalitica del TiO2 soportado
en carb6n activado para la degradacion de azul de metileno. Fundacién Universidad de América,
2018.

38 HERNANDEZ, Alma. Degradacion del azul de metileno y 4-Clorofenol por fotocatélisis con luz
ultravioleta, utilizando TiO2 como catalizador. Instituto Tecnolégico de Toluca. 2010

87 BELTRAN, Tatiana and RIVERA, Cristian. Costruccién de un reactor fotocatalitico monitoreado
por LabVIEW para determinar el ciclo de vida de la ilmenita. Fundacion Universidad de América,
2018

38 BASILE, Angelo and DALENA, Francesco. Methanol - Science and Engineering - 16.6
Photoreactor. [Consultado el 26 de octubre de 2018]. Disponible en:
https://app.knovel.com/hotlink/pdf/id:kt011G6LB2/methanol-science-engineering/photoreactor

39 YUBAL. ¢ Qué es Arduino, cémo fuinciona? Agosto 03, [Consultado el 07 de septiembre de 2018].
Disponible en: https://www.xataka.com/basics/que-arduino-como-funciona-que-puedes-hacer-uno
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2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

En el presente capitulo, se presenta el desarrollo experimental del proyecto.

2.1 METODOLOGIA

En la llustracion 3, es posible evidenciar la metodologia que se llevé a cabo para
el desarrollo del presente proyecto, en donde, para lograr la evaluacion de la
proporcion de I/AC sobre la remocion de AM, el desarrollo experimental se divide
en dos etapas, una etapa (1) realizada en fotorreactores desarrollados en el grupo
de investigacion Materiales Fotoactivos, y otra etapa (2) realizada en un
fotorreactor a escala laboratorio monitoreado por Arduino, se realizaron dos etapas
en este proyecto con el fin de comparar los porcentajes de remocion AM obtenidos.

llustracion 3.Metodologia empleada para el desarrollo del proyecto.

Metodologia

Etapa 1 (reactor 25

Etapa 2 (reactor 458

mL) mL)
Curva de Calibracion Construccion
de AM fotorreactor
Remociones Ensamblaje tarjeta-

sensor

Fuente: Elaboracién Autores.

Curva de calibracion
de AM

Remociones
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2.2 ETAPA 1. FOTORREACTOR DESARROLADO EN EL GRUPO DE
INVESTIGACION MATERIALES FOTOACTIVOS

En esta etapa, se hizo uso del fotorreactor de operacién por lotes desarrollado en
el grupo de Materiales Fotoactivos y se midieron las absorbancias por medio del
espectrofotometro Spectroquant Prove 300 durante 60 minutos, para finalmente
obtener los valores de las concentraciones mediante la ley de Lambert- Beer, con
el fin de probar si la mezcla fotocatalitica removia el contaminante del agua.

2.2.1 Fotorreactor desarrollado en el grupo de Materiales Fotoactivos. En la
llustracién 4, se puede observar el fotorreactor desarrollado en el grupo de
materiales fotoactivos, en dénde; 1, es una bomba de pecera que proporciona la
aireacion, 2, es la manguera por la cual ingresa la aireacion al fotorreactor, 3 es un
LED que proporciona luz visible al fotorreactor, 4 representa una jeringa la cual
permite la toma de muestras cuya absorbancia fue medida en el espectrofotometro
Spectroquat Prove 300, 5 es un contenedor de 25 mL en donde se introdujo la
aireacion, la luz, solucion de AM y la mezcla fotocatalitica, 6 es una base de madera
que proporciona el soporte al sistema fotocatalitico.

La operacion del fotorreactor mostrado en la llustracién 4, fue por lotes, lo que
indica que una vez el AM lleg6 a su menor concentracién pasados 60 minutos, se
cargo el fotorreactor con una nueva solucion de AM.

llustracion 4. Fotorreactor desarrollado en el grupo de materiales fotoactivos.

Fuente: APONTE, Andrés y BENAVIDES, Diana. Adecuacion de un sistema sustentable
de bajo costo para la purificacién de agua lluvia con fotocatalisis solar. Fundacién
Universidad de América. 2017. p. 34.

2.2.2 Discos de la mezcla fotocatalitica etapa 1. Con el fin de tener una manera
de introducir la mezcla fotocatalitica de forma sencilla y rapida dentro del
fotorreactor de 25 mL, se utilizaron unos discos con una junta térica (o-ring),
llustracion 5, cuyo diametro era de 2,5 cm.
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llustracion 5. Disco con junta torica
(o-ring).

Fuente: Elaboracién Autores.

La tela quirargica fue elegida, por su economia, facil acceso, pero sobre todo
debido a que los porcentajes de remocion de AM obtenidos por BELTRAN Tatiana
y RIVERA Cristian en el proyecto “Construcciéon de un reactor fotocatalitico
monitoreado por LabVIEW para determinar el ciclo de vida de la ilmenita™° bajo las
mismas condiciones de luz, aireacidn y concentracion fueron los segundos mejores
y los més consistentes tanto para los discos que poseian la | sin tamizar como para
los discos cuya | fue la que quedd en los fondos después de tamizar, como se
evidencia en la Tabla 2.

Tabla 2. Porcentajes de remocion de AM con diferentes materiales.

Material % Remociéon ST % Remocion F
Papel filtro 73,6 72,5
Tela lienzo 93,4 64,2
Tela quirargica 72,9 77,3

Fuente: BELTRAN, Tatiana y RIVERA, Cristian. Construcciéon de un reactor
fotocatalitico monitoreado por LabVIEW para determinar el ciclo de vida de la
ilmenita. Fundacion Universidad de América, 2018. p. 59.

En la Tabla 3, se evidencian las composiciones de los diferentes discos de | y AC,
en donde en la parte izquierda las proporciones se encuentran representadas en
forma de porcentajes, mientras que en la parte derecha dichas proporciones estan
traducidas en gramos, donde el peso total de cada disco es de 0,5 g, dicho peso
fue obtenido mediante una balanza analitica Standart con cabina la cual posee un
margen de error de = 0,003 g.

40 BELTRAN, Tatiana y RIVERA, Cristian. Construccién de un reactor fotocatalitico
monitoreado por LabVIEW para determinar el ciclo de vida de la ilmenita. Fundacién
Universidad de América, 2018. p. 59.
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Tabla 3. Composicion de la mezcla fotocatalitica en los discos de prueba.

%I %AC 1 (9) AC (g)
10 90 0,05 0,45
30 70 0,15 0,35
50 50 0,25 0,25
70 30 0,35 0,15
90 10 0,45 0,05

Fuente: Elaboracion Autores.

En la llustracién 6, se evidencia la union entre el o-ring y la tela quirdgica en lo que
en el proyecto fueron denominados discos, los cuales contenian la mezcla
fotocatalitica y fueron sometidos a cuatro usos, Ul, U2, U3, U4, cada uso fue
evaluado en un periodo de 60 minutos, con el fin de determinar el nimero de usos
necesarios para la obtencién del mayor porcentaje de remocion de AM para cada
proporcion en las diferentes etapas.

llustracion 6.Disco al cual se le
agrego la mezcla fotocatalitica.

Fuente: Elaboracién Autores..

Se utilizaron cuatro veces los discos de prueba para la remocion de una solucién
de AM con una concentracion de 5 ppm.

2221 Preparacién de los discos I/AC. En la llustracion 7, se pueden
evidenciar los pasos que se siguieron para la elaboracion de los discos, en donde
inicialmente, se cortd la tela segun diametro de los o-rings, con el fin de darle la
forma al disco, posteriormente, se pesaron los reactivos por separado y finalmente,
se introdujo inicialmente el AC seguido por la I, se realizo de esta manera, debido a
que al ser el tamafio de particula del AC menor al de la I, era facil que esta ultima
se quedara en los fondos del disco, lo cual no garantizaria un correcto mezclado
entrelaly el AC.
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llustracion 7. Preparacion de los discos I/AC.

Cortar la tela quirargica. |
Rz

Introducir los o-rings. |
Rz

Pesar los reactivos. |
Rz

Agregar carbén activado al disco. |

|

|

|

Rz
Agregar ilmenita al disco.
Rz
Sellar el disco.
Rz
Mezclar.

Fuente: Elaboracién Autores.

2.2.3 Curvade calibracién de AM etapa 1. Se partié de una solucion de 100 ppm
y se prepararon soluciones de 1 hasta 10 ppm de AM, con el protocolo realizado por
APONTE Andrés y BENAVIDES Diana en el proyecto de grado “Adecuacion de un
sistema sustentable de bajo costo para la purificacion de agua lluvia con fotocatélisis
solar”!, realizando una curva de calibracién donde se obtuvo una relacion entre la
absorbancia y la concentracion de las soluciones, relacién descrita por la ley de
Lambert Beer.

llustracién 8. Soluciones de 1 hasta 10ppm de AM.

Fuente: Elaboracion Autores.

41 APONTE, Andrés; BENAVIDES, Diana. Adecuacion de un sistema sustentable de bajo costo para
la purificacion de agua lluvia con fotocatalisis solar. Fundacion Universidad de América. 2017. p. 32.
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Tabla 4. Datos de concentraciones
para la curva de calibracion del AM.

y absorbancias

Concentraciones (ppm) Absorbancias

1

© 00O ~NO O~ WDN

10

0,154
0,346
0,561
0,758
0,934
1,173
1,412
1,599
1,747
1,982

Fuente: Elaboracion Autores.

La Tabla 4, muestra

las absorbancias obtenidas para

las diferentes

concentraciones de AM a una longitud de onda medida en el espectrofotometro

Spectroquant Prove 300 igual a 665 nm*2,

Grafica 1. Curva de calibracion para el AM de la etapa 1. OriginPro
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Fuente: Elaboracion Autores.

42 ROSAS, Jose. Aplicacion de residuos agricolas para el tratamiento de agua contaminada con

colorantes. Universidad Autbnoma de Nuevo Leodn, 2012. p. 4.
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Para calcular el porcentaje de remocion y/o adsorcion de AM, se utiliza la Ecuacion
1.

Ecuacion 1. Eficiencia de remocion y/o adsorcion de AM

Cf * 100

% Remocién y/o adsorcion = 100 — p

Fuente: An6énimo.

Donde:
Cf: Concentracion final (ppm).
Ci: Concentracion inicial (ppm).

2.3 ETAPA 2: FOTORREACTOR A ESCALA LABORATORIO MONITOREADO
POR ARDUINO

El fotorreactor utilizado en esta etapa posee un volumen de 456 mL, la operacion
del fotorreactor utilizado en la etapa 2, fue por lotes, lo que indica que una vez el
AM llegé a su menor concentracion pasados 60 minutos, se cargo el fotorreactor
con una nueva solucién de AM. En esta etapa, se monitore0 la sefial otorgada por
el sensor respecto al tiempo.

2.3.1 Estructura interna del reactor. La parte interna del reactor consta de un
tubo de acrilico transparente de 5 cm de diametro externo, 4 mm de espesor y 30
cm de largo, para encontrar el diametro interno del fotorreactor se utilizé un LED de
chorro color rojo y una hoja blanca, en donde, el diametro seria la mayor distancia
a la que se podria visualizar la luz sin que esta se distorsionara.

El largo del fotorreactor fue definido debido a que a esa longitud serian necesarias
solo dos mangueras de aireacion, las cuales proporcionarian burbujeo continto
dentro del reactor, dicho burbujeo fue proporcionado mediante dos bombas de
pecera, las cuales fueron ubicadas donde se situaron los discos 1y 2, siendo 1 el
disco méas cercano a la parte inferior del reactor, garantizando un flujo turbulento
dentro del fotorreactor.

En la parte inferior externa del tubo se encuentra el sensor de luz Adafruit TSL
2591, el cual midié la intensidad de luz proveniente del LED de chorro rojo, este
LED fue elegido debido a que cuando el color absorbido es rojo, el color transmitido
u observado es azul, se eligio un LED de chorro debido a que este no distorsiona
la luz, esta luz roja se irradid a través de la muestra de AM gue se encontraba
dentro del tubo, la aireacion ingresa por la parte superior del tubo con el fin de que
el burbujeo no altere la medicién obtenida por el sensor.

Para tener un valor de referencia, fue necesario medir la sefial otorgada por el
sensor, cuando dentro de la estructura interna del fotorreactor se encontraba agua
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desionizada, es decir, el blanco, de esta manera se podria conocer cuando la
concentracion del AM dentro del fotorreactor fuera cercana a la del blanco.

llustracion 9. Estructura interna del
reactor.

Fuente: Elaboracién Autores.

llustracion 10. Vista interna del fotorreactor.

E
it 2
%
- -
’ %
5

Fuente: Elaboracion Autores.
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2.3.2 Estructura externa del reactor. Esta estructura esta hecha de un tubo PVC
de 7,2 cm de diametro externo, 4 mm de espesor y 32 cm de largo, cuenta con dos
aberturas en la parte inferior, una de 1,1 cm de ancho, donde el LED de chorro va
ubicado; y, otra abertura de 3 cm, donde va ubicado el sensor de luz. Al interior del
tubo, se encuentran dos cintas LED de luz blanca que irradian el tubo interno para
gue se lleve a cabo la fotocatalisis. El tubo cuenta con dos tapones en sus extremos,
en el tapdn inferior se encuentra adherido a la parte inferior del tubo interno para
garantizar el soporte del fotorreactor, y en el tapén superior cuenta con un orificio
por donde sale el cableado de las cintas LED y las mangueras de la aireacion.

llustracion 11. Tubo externo del
reactor.

Fuente: Elaboracién Autores.

llustracion 12. Tapa superior.

Fuente: Elaboracion Autores.
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llustracién 13. Tapa inferior.

Fuente: Elaboracion Autores.

llustracion 14. Estructura
externa del reactor.

Fuente: Elaboracién
Autores.
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llustracion 15. Fotorreactor vista externa.

Fuente: Elaboracién Autores.

2.3.3 Discos de la mezcla fotocatalitica para la etapa 2. Una vez conocido el
comportamiento de los discos de prueba, se procede a preparar los discos que
seran usados en el fotorreactor, teniendo en cuenta que el didmetro externo de los

SENSOR

discos con junta torica (o-ring) es de 4,6 cm.

En la Tabla 5, se pueden evidenciar los porcentajes de | y AC al lado izquierdo,
mientras que al lado derecho se encuentran estos porcentajes traducidos a peso,
en donde el peso total de cada disco es de 2 g con las composiciones mostradas y
se realizaron 3 discos por cada proporcion.

Tabla 5. Composicion de la mezcla fotocatalitica en los discos empleados en el

“BURBUJEO

fotorreactor de 456 mL.

%l %AC 1(9) AC (g)
10 90 0,2 1,8
30 70 0,6 1,4
50 50 1 1
70 30 1,4 0,6
90 10 1,8 0,2

Fuente: Elaboracion Autores.

Los discos fueron elaborados a partir de tela quirdrgica y o-rings, tal como se
muestra en la llustracién 6, estos se utilizaron cuatro veces para la remocion de

una solucion de AM con una concentracién de 5 ppm.

36



2.3.3.1 Preparacion de los discos I/AC. La preparacion de los discos con la
mezcla fotocatalitica, se realizd llevando a cabo el esquema presentado en la
llustracién 7, teniendo en cuenta que dentro de los discos no debia ser afiadida la
| primero, ya que esta podria quedar atrapada entre el o-ring y la tela, lo cual
impediria una buena homogenizacion de la mezcla fotocatalitica.

La llustracion 16, muestra la disposicion de los discos y el burbujeo dentro del
fotorreactor de 456 mL, en donde 1 y 2, son mangueras por las cuales ingresa el
burbujeo al fotorreactor, 1, llega hasta el fondo del fotorreactor y 2 hasta la mitad
del mismo, esto con el fin de mezclar la |y el AC, 3, son discos que contienen la
mezcla fotocatalitica explicados en la seccién 2.3.3.

llustraciéon 16.Disposicion de discos y
burbujeo.

Fuente: Elaboracion Autore.

2.3.4 Seguimiento muestral. El seguimiento de las reacciones fotocataliticas
puede realizarse por medio de sistemas de monitoreo que estdn compuestos por un
sensor, una interfaz de adquisicion de datos y un software. La variable monitoreada
fue la sefal en unidades de lux durante un tiempo de 60 minutos.

2.3.4.1 Tarjeta de adquisicion de datos. Las caracteristicas que debe tener

una tarjeta de adquisicién de datos son: nimero de canales analdgicos, velocidad
de muestreo, resolucién, forma de comunicarse con el computador, entre otros.
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Tabla 6. Comparacion entre las tarjetas de adquisicion de datos.
Arduino UNO R3*¥ myDAQ*

Resolucion (digitos) 4 55
Numero de canales analdgicos 6 16
Comunicacion al computador USB USB
Costos (COP) 94560 2000000

Fuente: Elaboracion Autores.

Tal como se evidencia en la Tabla 6, la tarjeta de adquisicion MyDAQ es mucho
mejor que la Arduino UNO R3, siendo superior en la mayoria de los aspectos
evaluados, sin embargo, un factor importante a la hora de construir un fotorreactor
y procurar que el mismo sea una opcion econémica son los costos y este es el Gnico
aspecto en contra de la MyDAQ, lo cual hace que la tarjeta Arduino UNO R3, sea
una alternativa econémica que presenta una buena resolucién, nimero de canales
analdgicos y datos confiables.

llustracion 17. Tarjeta Arduino Uno R3.

Fuente: Sigma Electrénica. Arduino Uno R3. Disponible en:
https://www.sigmaelectronica.net/producto/a000066/

2.3.4.2 Sensor de luz. Se utilizé un sensor de luz, debido a que era necesario
obtener los datos de la sefal a diferentes tiempos durante 60 minutos, con el fin de
conocer cuando la concentracion de AM fuera la menor posible ya que la sefal
otorgada por el sensor seria cercana a la sefial generada por el blanco.

43 Sigma Electronica. Arduino Uno R3. [Consultado el 4 de octubre de 2018]. Disponible en :
https://www.sigmaelectronica.net/producto/a000066/

44 National Instruments. User Guide myDAQ. [Consultado el 28 de septiembre de 2018]. Disponible
en: http://www.ni.com/pdf/manuals/373060g.pdf
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Las caracteristicas que debe tener un sensor de luz son; sensibilidad a bajas

condiciones de luz, rango de luz, rango de voltaje, entre otras.

En la Tabla 7, se evidencia que el sensor TSL 2591, es con el cual se puede medir
un rango de luz de hasta 88000 lux*®, el cual es un valor mayor al que se puede
obtener mediante el uso de los otros dos sensores, asimismo, este sensor tiene un
rango de hasta 5V, de hecho, en la ficha técnica el fabricante se atreve a comparar
la sensibilidad de este sensor con el ojo humano, es por este motivo que a pesar de
gue su costo es superior al de los sensores TSL 2560 y TSL 2561, el sensor TSL

2591 serd utilizado en el presente proyecto.

Tabla 7. Comparacion de sensores de luz visible compatibles con Arduino.

TSL TSL
TSL 25914 2560%7 25614
Méaximo rango de luz (lux) 88000 10000 40000
Rango de voltaje (V) 3,3-5 27-36 2,7-3,6
Rango de temperatura (°C) -30a 80 -30a80 -30a80
Costos (COP) 34000 16456 13000

Fuente: Elaboracion Autores.

llustracion 18. Sensor de luz TSL 2591.

TSL2591 ©
Lux Sensor q q 1 ] AI
i B )

LI AL

Fuente: ADA,Lady. Adafuit TSL 2591 High Dynamic
Range Digital Light Sensor. 2011. Disponible en:
https://learn.adafruit.com/adafruit-tsl2591/overview

45 ADA, Lady. Adafuit TSL 2591 High Dynamic Range Digital Light Sensor. [Consultado 14 de julio

de 2018].]. Disponible en;_https://learn.adafruit.com/adafruit-tsi2591/overview
46 ADA, Lady. Op. cit., p.1.

47 TAOS. TSL 2560, TSL 2561. [Consultado el 15 de octubre de 2018]. Disponible en: https://cdn-

shop.adafruit.com/datasheets/TSL2561.pdf
48 |bid. p. 7.

39


https://learn.adafruit.com/adafruit-tsl2591/overview

2.3.4.3 Conexion Arduino Uno R3 y sensor. Se procedié a conectar los
puertos de la siguiente manera:

Las conexiones mencionadas en la Tabla 8, se pueden observar con mayor claridad
en la llustracion 20, los pines (1) VIN y (2) GND del sensor, son aquellos que
ayudan a proporcionar energia, esto con el fin de permitir el flujo de energia entre
el sensor y la tarjeta Arduino, por otro lado, los pines (3) SDA y (4) SCL, son pines
l6gicos de datos y tiempo respectivamente?.

Tabla 8. Conexiones Arduino y sensor de luz®°.

ARDUINO SENSOR
1. 5V — VIN
2. GND — GND
3. Ad — SDA
4. A5 — SCL

Fuente: HOW TO CONNECT ARDUINO UNO TO LUX SENSOR,; Disponible en:
https://www.circuito.io/app?components=512,11021,44359

llustraciéon 19. Conexidn entre tarjeta Arduino UNO
R3y sensor TSL 2591.

Fuente: HOW TO CONNECT ARDUINO UNO TO LUX
SENSOR; Disponible en:
https://www.circuito.io/app?components=512,11021,44359

49 ADA,Lady. Pinouts. Jul 11, 2014. Disponible en: https://learn.adafruit.com/adafruit-tsl2591/pinouts
% HOW TO CONNECT ARDUINO UNO TO LUX SENSOR; Disponible en:
https://www.circuito.io/app?components=512,11021,44359
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2.3.4.4 Software de control. El funcionamiento de la tarjeta Arduino, se
garantiza mediante la descarga del programa “ARDUINO” creado por la empresa
que lleva el mismo nombre, dicho programa es de acceso libre y gratuito para todos
los usuarios, ademas esta disponible en varias versiones, para la ejecucion del
proyecto se utilizé la version 1.8.5, ya que fue la primera version para descargar que
arrojo la pagina. Ademas, la tarjeta posee una entrada USB la cual se puede
conectar directamente a cualquier computador.

Al ser el fabricante del sensor la empresa ADAFRUIT, un proveedor de la empresa
ARDUINO, ya existe una programacion que permite visualizar los valores de
luminosidad entregados por el sensor, como se puede apreciar en la llustracion 20.

llustracion 20. Parte de la programacién del sensor TSL
2591 en el programa Arduino version 1.8.5.
€9 512591 Arduino 1.8.5 — m] e

Archive Editar Programa Herramientas Ayuda

15125891

// connect S5CL to I2C C
// connect S5DA to I2C Data
// comnect Vin to 3.

/f connect GROUND to common ground

Bdafruit_TS5L2591 tsl = Adafruit_TS5L2591(25%1): // pass in a number for the sensor

void displaySensorDetails (void)

sensor_t sensor;

tsl.getSensor (s3ensor);

Serial.println(F(" ")

Serial.print (F("Sensor: ")); Serial.println(sensor.name); &

Arduino/Genuino Uno en COM3

Fuente: Programa Arduino versién 1.8.5.
2.3.5 Curva de calibracion reactor. Se realiza el mismo procedimiento del

numeral 2.1, midiendo con el sensor TSL 2591 una sefial de luz (dada en Lux) para
relacionarla con la concentracion.
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Tabla 9. Datos de concentraciones y sefiales de
luz para la curva de calibracién del AM.

Concentraciones (ppm)  Sefal (lux)
0 372,39
339,04
300,65
260,06
226,97
196,46
158,47
119,81
88,5
62,89

10 32,13
Fuente: Elaboracion Autores.

© O ~NO O~ WDNPRP

Gréfica 2. Curva de calibracion para el AM de la etapa
2. OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

Para calcular el porcentaje de remocion y/o adsorcién de AM, se utiliza la Ecuacion
1.

42



3. RESULTADOS Y ANALISIS

En el presente capitulo, se muestran y analizan los resultados obtenidos
experimentalmente.

3.1 CARACTERIZACION DE LA MEZCLA

3.1.1 Caracterizacion morfoldgica. Se caracterizaron tres muestras: 100% I,
100% AC y lamezcla de 50% | - 50% AC, por microscopia Gptica con un microscopio
marca Olympus PM3 y un aumento de 200X, con el fin de observar silaly el AC se
mezclaron correctamente. En las llustraciones 21, 22 y 23 se observa el AC en
polvo, la ilmenita y la mezcla, respectivamente.

llustracién 21. Vista AC en polvo en el
microscopio Optico.

Fuente: Elaboracion Autores.
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llustracion 22. Vista | en el microscopico éptico.

Fuente: Elaboracion Autores.

llustracion 23. Vista de la mezcla
fotocatalitica en el microscépico Optico.

Fuente: Elaboracion Autores.

Se pudo observar con la llustracion 17 que el AC cubre los granos de | en su
mayoria, esto favorece la remocion del AM porque el AC actllia como una especie
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de catalizador que ayuda a la | a que “rompa” mas moléculas de AM y se puedan
obtener mejores resultados en las remociones®?.

3.1.2 Caracterizacion estructural. Se realizdé una difraccion de rayos X en un
difractbmetro Shimadzu XRD-6000, en donde se observaron los siguientes
difractogramas.

Gréfica 3. Caracterizacion estructural de I. OriginPro

2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

Observando la Grafica 3, el pico 1, es compatible con la estructura de la ilmenita,
este pico indica que se tiene una composicion mayoritaria de FeTiO3 %2, al igual que
los picos 3y 4. El pico 2, indica que la ilmenita caracterizada también tiene en su
estructura TiO2 en fase rutilo®3, al igual que el pico 5 que se encuentra por encima
de los 50°.

Para el carbén activado, no se realiza una difraccion de rayos X debido a que este
componente es amorfo, por lo cual no muestra ningun pico en el cual se pueda
observar su estructura®.

51 MURILLO, Herman. Obtencién de un composito de diéxido de titanio y carbén activado aplicado
a la oxidacion fotocatalitica del i6n cianuro. Escuela Politécnica Nacional, 2015. p. 9

52 YAMAGUCHI, D.; TANG, L.; CHIANG, K. Pre-oxidation of natural iimenite for use as an oxygen
carrier in the cyclic methane-steam redox process for hydrogen production. En: Chemical
Engineering Journal. 2017

53 LEE, R.; JUAN, J.; LAI, C.; LEE, K. limenite: Properties and photodegradation kinetic on Reactive
Black 5 dye. En: Chinese Chemical Letters. 2017.

%GOU, H.; XHANG, G.; HU, X.; CHOU, K. Kinetic study on carbothermic reduction of ilmenite with
activated carbon. 2012. p. 1856-1851.
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Grafica 4. Caracterizacion estructural de la mezcla
I/AC. OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Gréfica 4, se tiene el difractograma para la mezcla entre 1 y AC, en este se
observa que la intensidad no es igual al de la Grafica 3, debido que, al estar
mezclado con el AC y al este ser amorfo, no permite que el rayo pase con igual
intensidad al rayo que paso por la muestra de I. Los picos no varian en composicion,
por lo que también se tiene FeTiOs y TiO2 en fase rutilo.

3.2EVALUACION ETAPA 1

Para la evaluacion de la etapa 1, fue necesario el uso del fotorreactor de 25 mL y
los discos de prueba con las composiciones mostradas en la Tabla 8.

Todos los andlisis de los porcentajes de remocion se hicieron para lapsos de 60
minutos, evaluando las concentraciones a la salida del fotorreactor. Los porcentajes
de remocion obtenidos por medio de la Ecuacién 1, se evidencian en la Tabla 10.

Tabla 10. Porcentajes de remocion obtenidos en la etapa 1.
Porcentajes de Remocion (%)

Ul U2 U3 U4
10% I - 90% AC 29,5 50,9 82,3 52,8
30% | - 70% AC 69,0 84,8 43,6 75,4
50% | - 50% AC 32,5 82,6 90,4 83,8
70% | - 30% AC 67,4 61,0 85,4 72,9
90% 1 - 10% AC 16,0 33,0 89,2 25,3

Fuente: Elaboracion Autores.

46



En la Tabla 10, se evidencia que las muestras en las que se obtienen mayores
porcentajes de remocién en la mayoria de los usos son 30% | - 70% AC, 50% | —
50% AC, 70% | — 30% AC.

Para cuantificar las veces que un uso, bien sea U1, U2, U3 o0 U4, es mayor que los
demas, se procede a utilizar la siguiente Ecuacion 2:

Ecuacidn 2. Numero de veces que un uso es mas alto respecto a otro.

%U; mas alto

No de veces; = %l
oUj

Fuente: Anénimo.

Donde:
%U; mas alto: porcentaje de remocion mas alto para el disco con composicion i.
%U;: porcentaje de remocion para el disco i.

Grafica 5. Usos del disco 10% | — 90% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 1.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Grafica 5, se puede evidenciar que U3 es mayor que U1, U2 y U4, lo anterior
se puede cuantificar a partir de los porcentajes de remocion presentes en la Tabla
10 y al emplear la Ecuacién 2, por lo tanto, U3 es 2,79 veces mayor que U1,1,62
veces mayor que U2 y 1,56 veces mayor que U4.
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Grafica 6. Usos del disco 30% | — 70% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 1.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Grafica 6, se puede evidenciar que U2 es mayor que U1, U3y U4, lo anterior
se puede cuantificar a partir de los porcentajes de remocion presentes en la Tabla
10 y al emplear la Ecuacién 2, por lo tanto, U2 es 1,23 veces mayor que U1,1,94
veces mayor que U3y 1,12 veces mayor que U4.

Grafica 7. Usos del disco 50% | — 50% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 1.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.
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En la Grafica 7, se puede evidenciar que U3 es mayor que Ul, U2 y U4, lo anterior
se puede cuantificar a partir de los porcentajes de remocidn presentes en la Tabla
10 y al emplear la Ecuacién 2, por lo tanto, U3 es 2,78 veces mayor que U1,1,09
veces mayor que U2y 1,08 veces mayor que U4.

Grafica 8. Usos del disco 70% | — 30% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 1.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Gréafica 8, se puede evidenciar que U3 es mayor que U1, U2 y U4, lo anterior
se puede cuantificar a partir de los porcentajes de remocidn presentes en la Tabla
10 y al emplear la Ecuacion 2, por lo tanto, U3 es 1,26 veces mayor que U1,1,4
veces mayor que U2y 1,17 veces mayor que U4,
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Gréfica 9. Usos del disco 90% | — 10% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 1.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Grafica 9, se puede evidenciar que U3 es mayor que Ul, U2 y U4, lo anterior
se puede cuantificar a partir de los porcentajes de remocién presentes en la Tabla
10 y al emplear la Ecuacién 2, por lo tanto, U3 es 5,58 veces mayor que U1, 2,7
veces mayor que U2y 3,52 veces mayor que U4.

Tabla 11. Composiciones y mayor porcentaje de remocion
de AM en la etapa 1.

Composicién Mayor porcentaje de
remocion
10% | — 90% AC 82
30% 1 — 70% AC 85
50% | — 50% AC 90
70% | — 30% AC 85
90% | — 10% AC 89

Fuente: Elaboracion Autores.
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Gréfica 10. Usos en los cuales se obtienen los mayores
porcentajes de remocién de AM para los diferentes
discos. OriginPro 2017.

—=— 0% | -50% AC U3
—e— 30% | - T0% AC U2
0% 1-30% AC U3
T0% 1-30% AC U3
—— S0% |- 10% AC U3

[&1]

n

Concentracion {ppm)

Tiempa (min}

Fuente: Elaboracion Autores.

La Tabla 11, fue obtenida a partir de los mayores porcentajes de remocion
presentes Tabla 10, a pesar de que en la Tabla 10 se evidencia que el disco de
composicién 90% | — 10% AC logra una remocion similar a la obtenida con el disco
50% | — 50% AC, en este Ultimo se evidencian mayores porcentajes de remocién
en U1, U2, U3, U4.

En la Tabla 11, se observa que el porcentaje de remocién para los discos de
composicién 10% | — 90% AC y 70% | — 30% AC parece ser iguales, de hecho, al
revisar la Tabla 10, los porcentajes de remocién que se obtienen son cercanos, sin
embargo, también en la Tabla 10 es posible notar que los porcentajes de remocion
obtenidos por el disco cuya mezcla era 70% | — 30% AC son mayores, lo cual genera
una ventaja en esta ultima mezcla si fuera necesario elegir entre estas dos.

Los discos que estaban compuestos por 10% | — 90% AC y 90% | — 10% AC, a
pesar de que en U3 presentan su mayor porcentaje de remocion permiten
evidenciar que al ser discos con una composicion muy alta de un componente y con
una composicion muy baja del otro, es necesario el uso de cantidades mas
equilibradas de los compuestos con el fin de obtener un mejor funcionamiento de la
mezcla fotocatalitica.

En la Grafica 10, se puede evidenciar que el disco cuya composicion era 50% | —

50% AC, es el que genera mas consistentes y mayores porcentajes de remocion,
el segundo mejor es el disco de composicion 70% | — 30% AC.
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En lo anterior se evidencia una activacion del catalizador, lo cual permitié obtener
altos porcentajes de remocién cuando se utilizaron los discos con 30% | — 70% AC,
50% | — 50% ACy 70% | — 30% AC.

3.3EVALUACION ETAPA 2

Para la evaluacion de la etapa 2, fue necesario el uso del fotorreactor de 456 mL y
3 discos de prueba con las composiciones mostradas en la Tabla 9.

Todos los andlisis de los porcentajes de remocién se haran para lapsos de 60
minutos, evaluando las concentraciones a la salida del fotorreactor. Los porcentajes
de remocion obtenidos por medio de la Ecuacidn 1, se evidencian en la Tabla 12.

Tabla 12. Porcentajes de remocién de AM obtenidos en la etapa 2.
Porcentajes de Remocién (%)

Ul U2 U3 u4
10% 1-90% AC 78,7 63,2 80,5 87,3
30% | - 70% AC 79,9 75,7 69,7 56,6
50% | - 50% AC 94,8 88,0 89,4 93,7
70% | - 30% AC 21,9 83,0 66,8 76,8
90% | —10% AC 85,7 80,9 83,2 66,6

Fuente: Elaboracion Autores.

Gréfica 11. Usos del disco 10% | — 90% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 2.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.
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En la Grafica 11, se evidencia que U4 obtuvo el porcentaje de remocién mas alto,
siendo este 87,3%, superando en 1,11 veces la remocion de Ul, en 1,38 veces la
remocion de U2 y en 1,08 veces la remociéon de U3.

Grafica 12. Usos del disco 30% | — 70% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 2.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.
En la Gréfica 12, se obtuvo una remocién de 79,9% en U1, siendo este el mayor

porcentaje de remocién que se observd con la composicion 30% | — 70% AC, en
U2, U3 y U4 hubo una disminucion en 1,06, 1,15y 1,41, respectivamente.
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Grafica 13. Usos del disco 50% | — 50% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 2.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Grafica 13, se observa que Ul y U4 terminan, en el minuto 60, con un
porcentaje de remocién muy cercano, 94,8% y 93,7%, respectivamente. Siendo Ul
la que mas contaminante removié, se tiene que es mayor en 1,08 veces la remocién
de U2y 1,06 veces la remocion de U3.

Grafica 14. Usos del disco 70% | — 30% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 2.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.
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En la Grafica 14, se puede observar que la mejor remocién obtenida fue en U2 con
un porcentaje de 83%, siendo 3,79 veces mayor que la remocion en U1, 1,24 veces
mayor que la remocién en U3 y 1,08 veces mayor que la emocion en U4

Grafica 15. Usos del disco 90% | — 10% AC
evaluados en un tiempo de 60 minutos Etapa 2.
OriginPro 2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Gréafica 15, se evidencia que la menor remocién obtenida fue en U4, con un
porcentaje de remocion de 66,6%; y la mayor remocién obtenida fue con U1, siendo
esta 1,29 veces mayor que U4.

Al aplicar la Ecuacion 1, es posible obtener los porcentajes de remocién de AM en
el fotorreactor de 456 mL y estos se evidencian en la Tabla 12, en donde las dos
composiciones gque presentaron el mayor porcentaje de remociéon de AM fueron las
gue contenian 50% | — 50% AC y 10% | - 90% AC.

Tabla 13. Composiciones y mayor porcentaje de remocién de AM en la

etapa 2.
Composicion Mayor porcentaje de remociéon de AM
10% 1 - 90% AC 87,3
30% | - 70% AC 79,9
50% | - 50% AC 94,8
70% | - 30% AC 83,0
90% | - 10% AC 85,7

Fuente: Elaboracion Autores.
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Gréfica 16. Usos en los que se obtuvo el mayor
porcentaje de remocion de AM en la etapa 2. OriginPro
2017.
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Fuente: Elaboracion Autores.

En la Gréfica 16, es posible observar que en los discos que estaban compuestos
por 50% | - 50% AC el porcentaje de remocion fue mayor a los otros, siendo este de
casi un 95%.

A pesar de que los discos cuya composicion era de 10% | — 90% AC presentaron el
segundo mejor porcentaje de remocion, al observar la Tabla 12, los porcentajes de
remocién para los diferentes usos fueron menores en comparacion a los obtenidos
con los discos con las deméas composiciones.

Los discos cuya composicién era 10% | — 90% AC, presentaron menores
porcentajes de remocion al comparar los resultados obtenidos en la Tabla 13 con
los resultados de la Tabla 10, en donde en esta ultima, el porcentaje de remocion
para cada uno de los usos fue el segundo mejor obtenido en el fotorreactor de 25
mL.

Los discos con composicion 50% | — 50% AC, tanto en la Tabla 10 como en la 13,
presentaron los mayores porcentajes de remocion al compararlos con los discos de
las otras composiciones, esto indica que el utilizar la misma cantidad de | y AC
proporciona un alto grado de remocion de AM (94,8%), en los discos utilizados en
la etapa 2 a pesar de que el mayor porcentaje de remocidon se encuentra cuando se
realiz6 U1, se evidencia un crecimiento en el porcentaje de remocién desde U2
hasta U4, en donde en U4 se encuentra que el porcentaje de remocion es un 1%
menor al obtenido en Ul, esto indica que en los discos a medida que el
fotocatalizador es expuesto a la luz, se presenta una activacion del mismo, ademas,
gue es necesario el uso de AC e | con el fin de mejorar la remocion de AM.
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Del proyecto “Construccion de un reactor fotocatalitico monitoreado por LabVIEW
para determinar el ciclo de vida de la ilmenita” realizado por BELTRAN Tatiana y
RIVERA Cristian®®, se realizaron degradaciones de AM utilizando discos de ilmenita
y haciendo 8 usos de estos, dando como resultado la siguiente grafica para el disco
de 2g de ilmenita.

Gréafica 17. Remociones de AM con discos de 2g de ilmenita.
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Fuente: BELTRAN, Tatiana y RIVERA, Cristian. Construccién de un
reactor fotocatalitico monitoreado por LabVIEW para determinar el
ciclo de vida de la ilmenita. Fundacién Universidad de América, 2018.
p. 65.

En la Grafica 17, se observa que el primer uso tiene el mayor porcentaje de
remocién de AM y a medida que aumentan los usos, este porcentaje disminuye.
Caso contrario a lo sucedido con los discos de I/AC utilizados, a medida que se
aumentaron los usos, el porcentaje de remocién fue mayor, en la mayoria de los
casos. El porcentaje de remocion del trabajo realizado por BELTRAN y RIVIERA fue
de 80,7%5%, mientras que en nuestro proyecto se obtuvo un porcentaje mayor
(94,8%). Esto se debe al carbon activado al ser un material con gran area superficial
y extrema porosidad facilita el aumento en la velocidad de fotodegradacion,
permitiendo que una amplia cantidad de contaminante entre en contacto con la
iimenita a través de sus poros®’.

55 BELTRAN, Tatiana and RIVERA, Cristian. Costruccién de un reactor fotocatalitico monitoreado
por LabVIEW para determinar el ciclo de vida de la ilmenita. Fundacién Universidad de América,
2018.

56 |bid., p. 65.

57 MURILLO, Herman. Obtencion de un composito de didxido de titanio y carbon activado aplicado
a la oxidacion fotocatalitica del i6n cianuro. Escuela Politécnica Nacional, 2015. p. 9
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Del trabajo de grado “Evaluacion de la actividad fotocatalitica del TiO2 soportado en
carbdn activado para la degradacion de azul de metileno” realizado por DIAZ David
y PERDOMO Karen®8, se realiz6 un compdésito de didxido de titanio y carbén
activado con diferentes composiciones de diéxido de titanio y temperaturas de
calcinacion, obteniendo como resultado la siguiente gréfica.

Gréfica 18. Prueba fotodegradacion para todas las muestras limpias.
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Fuente: DIAZ, David and PERDOMO, Karen. Evaluacion de la actividad
fotocatalitica del TiO2 soportado en carbén activado para la degradacién de
azul de metileno. Fundacion Universidad de América, 2018. p. 47.

Tomando como referencia el tiempo en 60 min, el mejor porcentaje de degradacion
del proyecto de DIAZ y PERDOMO es de aproximadamente 95%, siendo este
porcentaje similar al obtenido en el presente proyecto. Esto nos indica que si hay
una ventaja al mezclar un material para fotodegradacion y un material adsorbente,
a utilizar éstos por aparte.

58 DIAZ, David and PERDOMO, Karen. Evaluacion de la actividad fotocatalitica del TiO2 soportado
en carbén activado para la degradacion de azul de metileno. Fundacion Universidad de América,
2018.
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4. CONCLUSIONES

Se implementé un fotorreactor a escala laboratorio monitoreado por Arduino de
456 mL y 5 cm de diametro, siendo ésta la distancia ideal entre el sensor utilizado
y el LED de chorro, en el cual fue posible obtener los datos transmitancia para
posteriormente realizar una curva de calibracion y obtener las concentraciones
finales de AM en el sistema fotocatalitico, en donde U3 fue la que proporciono el
mayor porcentaje de remocion para la mayoria de las concentraciones.

Al realizar la curva de calibracion en el fotorreactor y obtener un r2de 0,9981, se
observé que el fotorreactor podria ser una alternativa econémica que puede
disminuir el uso del espectrofotébmetro en procesos de tratamiento de aguas,
ademas que evita la toma constante de la muestra debido a que al calibrar el
fotorreactor con agua destilada, se obtiene un valor de transmitancia para el
blanco, lo cual permite reconocer cuando la muestra contaminada tiene una
menor concentracion del contaminante.

El sistema de seguimiento por medio del software de Arduino permite la
obtencién de datos cada 1 milisegundo aproximadamente, facilitando la toma de
datos para los tiempos determinados y asi realizar las graficas de remocion de
cada disco con la mezcla fotocatalitica.

La caracterizacion morfolégica de las muestras se realizO mediante un
microscopio Optico, donde se evidencié que hubo un buen mezclado de | y AC.
Al realizar DRX, se evidencio que el AC, al ser amorfo, no permite que el rayo
pase con igual intensidad a la mezcla I/AC y por ese motivo los picos de la
mezcla eran menores a los picos obtenidos cuando se analizé la | sola.

La relacion entre las cantidades de | y AC es un factor importante que influye en
el proceso de remocion de AM, debido a que una proporcion baja de algun
componente arroja porcentajes de remocion menores al 90%.

El sistema de disposicion removible de la mezcla en el fotorreactor se logré por
medio del uso de o-rings y tela quirargica, creando discos, donde se favorecio el
contacto entre la mezcla fotocatalitica y el contaminante permitiendo la remocion
de este, como se observa en las gréaficas y tablas de remocién de AM.

La mezcla con la que se obtuvo el mejor porcentaje de remocion de AM fue la
gue contenia 50% | — 50% AC, ya que cuando se realiz6 la experimentacion en
el reactor de 25 mL, el mayor porcentaje de remocién fue 90,4% en U3 y en el
reactor de 456 mL el mayor porcentaje de remocion fue de 94,8% en U1.
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5. RECOMENDACIONES

Los discos deben ser realizados en una tela preferiblemente delgada, la cual
garantice el contacto entre la mezcla fotocatalitica y el colorante a remover, sin
embargo, si se va a utilizar carbdn activado y este serd en polvo, se debe tener
la precaucidon de que no existan derrames de este en el agua, ya que lo anterior
modifica la medicion del sensor.

El burbujeo debe ser introducido por la cima del fotorreactor, esto con el fin de
gue no se modifique el valor de la sefial de luz obtenida con el sensor.

Se debe garantizar que el burbujeo mezcle la solucién presente en el fotorreactor
para no tener diferentes concentraciones a lo largo del tubo.

Realizar la cinética de remocién del azul de metileno.

Si se presentan variaciones grandes al momento de realizar la medicién de la
sefal de la luz relacionadas con el sistema de burbujeo del fotorreactor, se
recomienda utilizar una manguera transparente hasta que cree una especie de
tubo Thiele en donde se podra leer la sefia de luz del LED de chorro directamente
y asi el burbujeo no altere la medicion.

Elaborar un disefio de experimentos y determinar cuéles son las variables de
mayor importancia a tener en cuenta en los procesos de adsorcion y
degradacion.
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ANEXO A.
CERTIFICADO DE ORIGEN ILMENITA

Bogota DC., Septiembre de 2018

Por medio del presente documento certifico que el material “Arena de
ilmenita (TIO2) proviene del mumc1p10 de Barbacoas, Departamento de
Narifio, extraida de mina np este municipio, circundantes a los

rios Telembi y Te aproximado de FeO yun 53% de
TIO2.
Usos recomentade

Materia pruna“ps fdo de titanio
Materia prufd p

Se emplea tagl gia con hornos

No se iden@ca Ningun'y clasificacion de Worksafel
Australia :
PELIGROS:

Clase y Riesgo Secundario: Ninguna

menc1on Codigo Hazchem: Ninguna

mencion

Listado de sustancias toxicas: Ninguna mencion

POSIBLES EFECTOS SOBRE LA SALUD

INGESTION: Sin toxicidad. No se conoce ningin riesgo derivado de la
ingestion fortuita de pequefias cantidades, como pudiera ogurrir durante las
tareas normales de manipulacion. Sin embargo, debido a la agresividad de este
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material, su ingestion en cantidades mas grandes podria ocasionar 1rritacion al
sistema digestivo.

0OJOS: Los solidos y polvos podran causar irritacion moderada debido a su
asperidad.

PIEL: Riesgo bajo

INHALACION: Si bien se suele considerar como polvo ambiental inerte, su
inhalaciéon en concentraciones altas podra provocar irritacion. Se han de emplear

controles contra el polvo en t ellas sutuaaones en que la manipulacion o
procesamiento del material padi e idades apreciables de polvo.
/

INFORMACION E@ - @ ;

DIOGENES MATIAS ORTIZ CORTES

Manager
Tel. (051) - 2563808

Cel. (057) -3209140485
Web: www.mineralescolombianos.com Bogota-Colombia

68



ANEXO B.
HOJA DE SEGURIDAD CARBON ACTIVADO CLARIMEX

)

CARBON ACTIWADO CLARIMEX CAGR & X 30

El Carbda Adivade CLARIMEX CAGR es un produciy de Jia calidad, de origen mineral, fabricado a panir de

ligrita y kavaso con acoo.  Dsef@co pam cubnr las necesicadss de oDeracdn en coUmnas de adsonzicn
suesapible da er raactimde femicamenta

Estz producis por su Jla efcienda es ideal para aplcacones de decoloracidn en fase liquida, @mbién
adsorbe eficientemente pesticdas y herbicas. asi come offes quimicos fixicos y precursores de
trinabametancs. lo que lohace ws carbon deal paes tratamisrbo de agua

El carbdn CLARIMEX CAGR a5 ampliamente usado & |a indusiria embotelladora debido a su ala elicencia
de declonnacian. B carbon CLARIMER CAGE cumple conlos estandares de la AWWA Bil4.

EEPECIRCACIDNEE PROPIEDADES
TIFIZASZ

Humedsd al =rpasarn, B max 4
pA 40-7.0 S0-6.0
Activisad eltiva de melazas. % &3 min 102
MOmern de oo, g L, /) 50 min SE0
Dzneidad Agansrbe, § / ok 0.
Walor 0 TamnGs [f.g.m) zm
Mimernde kdaras 4I5
Dolvn %% 030 rear
Araa cupamsial
{Meiodo Mz BET ' I g 500
DI amelrd proemegla 0 oD, A fl o
‘iolumer g2 pero, miig nEs
ROmeDde dnasiin (MES) =11]
Daincidad Lavado y Drenizde ge'os 0.25
Tamafio promedio de Parioua mm 1.3
GRANULONETRIAS CIEPONIBLES:
BNID + ME 5 % o 2%

- M3 S 5 rcn %

CPT-CAGR
or-0d Ko
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ANEXO C.
PLANO TUBO EXTERNO EXPLOSIONADO DEL FOTORREACTOR

#de |Pieza
Pieza

1 Tubo Interno

2 Tubo Externo

3 Tapa Perforada

| b Tapa
/ 5 Anillo

. l / " \ ‘ Fundacion Universidad de América
N f ‘ \ Departamento de Ingenieria Quimica
n ’ A w ‘ EVATURLION OEL CTECTO UE LA PROPORCION O ILMENTTA/CARBON ALTIVADD

SOBRE LA REMOCION DE AZUL DF METILENO EN LN FOTORREACTOR A ESCALA
— LABORATORIO

- a4 [P197° Tybo Externo

Concidere una tolarancia de
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ANEXO D.
ESTRUCTURA INTERNA DEL FOTORREACTOR

A —=
| !
| | |
||
] |
|| | .
||
|1 300
|| |
|| | |
|1
ER
| 5 -
f I
A —= CORTE A-A

@ 44 TVALDRCIUN TR EPLLTO E LA TRUPURLRN U TUPEN TATCARREN ALTRD
SOERE LA REMOCION DE AZUL DE METILEND EX UN FOTORSEALTOR A ESCALA
LABORATERID

@ 50 . o ;
H Fundacion Universidad de América
1 ‘ N\ Departamento de Ingenieria Quimica
A\ 4

A\ '.‘/‘ - - P T s
A [P Tubo intermno

Considere una tolerancia de f Kat ( R
D & g e laboro. Katherine Cuervo - Andrea Rojas

que se sefale una distinta.  [Escala |14 IN° Pieza 0]]-;; viembre de 2018




ANEXO E.

TUBO EXTERNO DEL FOTORREACTOR

) 1
50 ! 50
1 [ 1
CORTE A-A
D72
@ 65

o
/7~

(
\
=

DETALLE B
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EVALUACION OEL EFECTO OE LA PROPORCION DE ILMENITA/CARBON ACTIVADD
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Considere una tolerancia de
*0.1 mm a no ser
que se sefale una distinta.

a4 |P'9° Tubo Externo
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ANEXO F.

TAPA DEL FOTORREACTOR
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ANEXO G.

TAPA PERFORADA DEL FOTORREACTOR
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