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RESUMEN
El objetivo del presente trabajo fue demostrar la viabilidad técnica de la producciéon de ferrato (V1)
mediante reaccion electroquimica a partir de viruta de acero al carbén. El ferrato (VI) es un
reactivo obtenido mediante la oxidacion de hierro y ha demostrado efectividad como agente
desinfectante de agua [1]. Por via electroguimica presenta las siguientes ventajas: No requiere
multiples etapas y se puede llevar a cabo a condiciones ambiente. Este método requiere un
electrodo con alto contenido de hierro y debido a que la viruta de acero al carbon cumple con esta
caracteristica, ademas de ser un residuo abundante con minimo aprovechamiento, se elige como
materia prima para la produccion de ferrato (VI). Se evaluaron diferentes concentraciones de
electrolito, las cuales se determinaron a partir de la solubilidad del hidroxido de sodio en agua, 20,
40 y 60% de solubilidad, que correspondieron respectivamente a 5,45, 10,9 y 16,35M. De igual
manera se plantearon dos densidades de corriente, 60,98 y 121,95 A/m?, que se establecieron a
partir de la corriente suministrada, 2 y 4 amperios. Se estableci6 una celda electroquimica para

llevar a cabo la produccion.

Mediante la experimentacion se demostro que es viable técnicamente producir ferrato (V1) por via
electroquimica a partir de viruta de acero al carbén. El ensayo realizado a 60% de solubilidad y 4
amperios se posiciond, como el que mejor relacidn costo-produccién presenta, en el cual se obtuvo

2,45 gramos en dos litros, causando un costo por gramo de $25.439 pesos.

PALABRAS CLAVE: Ferrato (VI), viruta, acero al carbon, produccion electroquimica,
espectroscopia UV-visible.
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INTRODUCCION

El hierro es uno de los elementos més abundantes en la naturaleza, se encuentra principalmente en
sus estados de oxidacion O(elemental), +2 (ion ferroso), +3(ion férrico) [1]. Bajo condiciones de
oxidacion fuerte se obtiene su estado de oxidacion +6, denominado ion ferrato. La obtencion de
este compuesto se remonta al afio 1702, donde el quimico Aleman Georg Ernst Stahl observé una
coloracion purpura al detonar una mezcla de nitrato de potasio con limaduras de hierro y disolver
el residuo fundido en agua. Esta solucién coloreada se identificd posteriormente como ferrato (V1)
de potasio (K2FeO4) [2]. En 1840, se planted la hipotesis, por el quimico francés Edmond Frémy,
de qué este color, era una especie de hierro con alta valencia. Pero, debido a su inestabilidad y a
lo engorroso de su sintesis, no se utilizd ni estudié mas a fondo. Su interés renaci6 en los afios 70
cuando se utilizdé para llevaron a cabo varias investigaciones en la degradacion de diversos
contaminantes organicos, la preparacion de nuevos tipos de acumuladores de energia eficientes, el
tratamiento del agua potable y el tratamiento de las aguas residuales [3].

Hoy en dia, se conocen multiples aplicaciones del ferrato (\V1), debido a su alta capacidad oxidativa
y comportamiento como agente quimico verde al no generar subproductos toxicos después de su
aplicacion [1]. Aplicaciones como, remocién de tintes sintéticos [4][5], eliminacion de metales
pesados [6][7], descomposicién de contaminantes organicos (herbicida 2,4 Diclorofenoxiacético)
[8], entre otras.

Este trabajo se fundamenté en la produccién de ferrato (V1) mediante el uso de una materia prima,
accesible, de bajo costo y alta disponibilidad (viruta de acero al carbdn), con la finalidad de dar
uso a un residuo sin aprovechamiento que se genera continuamente en la empresa donde se
desarroll6 la investigacion, (AGUA, EQUIPOS Y PROCESQOS), ademas de obtener un bajo costo
de produccién. Se eligié el método electroquimico para llevar a cabo la produccion, después de un
analisis comparativo entre los diferentes métodos de produccién, en el andlisis se contempld la
manipulacion de compuestos toxicos, la disponibilidad de equipos y las altas temperaturas a las
que se deben llevar las diferentes sintesis. Ademas, la bibliografia reporta que el método
electroquimico es mas prometedor con ventajas como la pureza del producto, la baja demanda de
disolventes, la facilidad en la ejecucion y bajos costos en reactivos quimicos [9] [10]. Para llevar
a cabo la produccion, se utiliz6 una celda electroquimica, construida a partir de vidrio comercial.

El anodo, se elaboro a partir de la viruta de acero al carbén, obtenida en el torno de la empresa
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donde se llevo a cabo la investigacion; la conformacion de dicho electrodo, dada la dispersion de
la viruta, se logré por compactacion. El catodo se fabricé a partir de ldmina de acero inoxidable.
Para el electrolito, se utilizaron disoluciones de soda caustica (Hidroxido de sodio) en agua
desionizada, a diferentes concentraciones, determinadas a partir de la solubilidad de la soda en el
agua. Se utilizo energia eléctrica suministrada en una fuente de corriente continua con amperaje
graduable de 0 a 5 amperios para el proceso electroquimico. El procedimiento se ejecuto durante
tres horas y se registro informacion cada media hora. La informacion recolectada fue:
Temperatura, pH y concentracion de ferrato. La temperatura se medié haciendo uso de un
termometro de mercurio, el pH con en el equipo pH meter700 — APERA instruments y la
concentracion de ferrato, fue determinada por método indirecto, mediante lecturas de absorbancia
en un espectrofotdmetro GENESYS 30.

15



1. GENERALIDADES

1.1. Problemética

El proyecto de investigacion fue desarrollado en la empresa AGUA EQUIPOS Y PROCESOS
S.A.S, esta empresa se dedica a la fabricacion, mantenimiento y optimizacion de unidades de
procesamiento, que se requieren para el tratamiento de aguas residuales, potables e industriales.
Entre los diferentes procesos que se desarrollan en la empresa, esta el de desinfeccion de aguas
tanto potables como residuales, que tiene como objeto eliminar microorganismos patdégenos
(causantes de enfermedades). Entre la gran variedad de patogenos se encuentran, por ejemplo,
bacterias del grupo salmonella, la E. coli, virus como el de la hepatitis A, hongos, protozoos, etc.
Por disponibilidad comercial, facilidad en la aplicacion y menor costo, son los compuestos de cloro
los cominmente utilizados en los procesos de desinfeccion. Si bien, los compuestos en base a
cloro son ampliamente utilizados y permitidos desde el punto de vista legal, también es cierto que
“favorece la generacion de subproductos de desinfeccion (DBPs) al reaccionar con la materia
organica disuelta que se encuentra en todas las aguas” [6]. Sustancias como organoclorados, (p.

ej. acidos haloacéticos) y trihalometanos, subproductos toxicos que pueden causar genotoxicidad
[6].

El efecto desinfectante se produce como consecuencia de reacciones de oxidacion fuerte, y en
razon a esto existen agentes oxidantes diferentes al cloro que cumplen el mismo efecto, como es

el caso del ion ferrato (V1), que, al utilizarse, no se descompone en subproductos toxicos [5].

Si bien es cierto, que la utilizacion como desinfectante del ion ferrato (V1) esta comprobada [11],
también es cierto que su disponibilidad comercial en comparaciéon al cloro es baja o casi nula. El
ion ferrato (V1) se puede producir a partir de diferentes materias primas siempre y cuando tengan
alto contenido de hierro [12]. Una materia prima opcionada es el acero al carbdn de uso industrial,
material que, para efectos de la empresa mencionada, es de frecuente uso en la fabricacion de
diferentes dispositivos y transformado en operaciones metalmecénicas tales como torneado,
fresado, pulido, entre otras. La transformacion del acero en los productos de fabricacidon genera un

residuo industrial que no tiene aprovechamiento (viruta).
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En consecuencia, de lo mencionado, se propuso utilizar dicha viruta para la produccion de ion
ferrato (V1).

La produccién del ion ferrato (V1) es posible por métodos quimicos y electroquimicos. Los
procesos quimicos pueden ser térmicos o en solucién, donde se requiere una gran cantidad de
energia, maltiples etapas de proceso, insumos cuyo manejo es toxico y/o peligroso, debido a la
detonacion de las mezclas y alta temperaturas que se requieren (> 370 °C) [13]. En contraste el
método electroquimico, generalmente se desarrolla a temperaturas por debajo de los 60°C y no
requiere el uso de reactivos nocivos [1] [10].

Con los condicionamientos sefialados, se propuso utilizar el método electroquimico para la

obtencion de ferrato (1), a partir de viruta de acero.

1.2. Objetivos
1.2.1. Objetivo General

Determinar la viabilidad técnica de la produccion por via electroquimica del ion ferrato (V1)

utilizando viruta de acero al carbon en su estado de residuo solido.

1.2.2. Objetivos Especificos

v’ Determinar las especificaciones de la materia prima (viruta) requeridas para el proceso de
produccion.

v’ Disefiar la celda electroquimica para la sintesis del ferrato (\V1).

v' Cuantificar por el método fotométrico la produccién de ferrato (V1) obtenida.

v Establecer el costo directo de produccion del ferrato (V1).

1.3. Justificacion

Se analizo la posibilidad de produccion del ion ferrato (V1) a partir de viruta de acero al carbén,
generada en los procesos de torneado llevados a cabo por la empresa AGUA EQUIPOS Y
PROCESOS S.A.S, considerando que estas virutas son un residuo que actualmente es entregado a
empresas especializadas, en el tratamiento de estos metales con una retribucion monetaria
simbolica (aproximadamente $500 /kg); por tanto, se busca dar un nuevo manejo reutilizandola

como insumo potencial de bajo costo y disponibilidad en grandes volumenes, para la produccion
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de ferrato VI.

De esta manera se aprovecha un material que hoy es un desecho, para producir un compuesto cuya
utilizacion podria ser incorporada en los procesos de tratamiento de aguas desarrollados por la
empresa. Por otro lado, el desarrollo de este proceso podra fomentar el aumento de la oferta y/o

comercializacién en el mercado actual del ferrato V1.

El ferrato VI es reconocido como agente quimico verde, en especial si se compara con el uso del
cloro para los procesos de desinfeccion del agua [13]. Mientras que en la cloracion se desata una
formacion espontanea de compuestos trihalometanos (THM), algunos de ellos como el cloroformo
(asociado a enfermedades como el cancer) [14], el uso del ferrato VI genera subproductos no
toxicos, dado que, la reduccion forma oligémeros de hidréxido en forma de ion férrico (Hidrdxido
férrico) [15], por tanto, se puede hablar de un proceso limpio que no genera compuestos

cancerigenos, en la desinfeccion del agua.

Ahora bien, un factor decisivo en la seleccion del compuesto desinfectante para el agua es el costo
y disponibilidad, motivo por el cual se tiene preferencia por el cloro antes que por el ferrato. El
disminuir los costos de produccion del ferrato facilitard que se extienda su uso en una sociedad

que dia tras dia busca migrar hacia procesos ambientalmente sostenibles.

1.4. Alcance

El proyecto de investigacidn se centrd en evaluar la posibilidad de producir ferrato (V1) por el
método electroquimico a partir de viruta de acero al carbdn generada como subproducto en los
procesos de torneado de la empresa AGUA EQUIPOS Y PROCESOS S.AS.

La investigacion se realizo a escala laboratorio, en primera instancia, utilizando la infraestructura
de la empresa en todo lo permitente a la obtencidn, manejo, preparacion de la materia prima
(Viruta de acero) y fabricacion del prototipo propuesto. En lo referente a los tratamientos previos
de la materia prima, donde fue necesario utilizar reactivos restringidos comercialmente (Acido
Clorhidrico), asi como también la cuantificacién de ferrato VI producido, donde se requirieron

instrumentos especificos, se hizo uso de los laboratorios de la Fundacion Universidad de América.

La viruta de acero al carbon generada en los procesos de torneado que se realizan en el taller de
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la empresa mencionada sélo tuvo transformacion por compactacion para lograr la geometria
necesaria del electrodo a trabajar, sin cambiar ninguna caracteristica referente a su composicion

quimica, relacionada en la ficha técnica del acero original.

La produccion de ferrato (V1) se realiz6 por sintesis electroquimica por medio de electrodos de
acero y una disolucidn electrolitica de hidréxido de sodio. Para la cuantificacion del ferrato (V1)
se contemplaron los métodos volumétricos, potenciométricos y espectrofotométricos, después de
un analisis de disponibilidad de equipos y reactivos se opt6 por el método espectrofotométrico, el
cual fue desarrollado con instrumentos especificos pertenecientes a los laboratorios de la

Universidad de América.

Cumpliendo con el alcance proyectado, la decision de ejecutar prueba industrial, del proceso de

produccidn de ion ferrato (V1) quedd bajo el criterio de la empresa.
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2. ASPECTOS TEORICOS

2.1 Viruta Metalica
2.1.1 Definicién

Es el fragmento resultante de los procesos utilizados para dar forma y dimensiones especificas a
una pieza de metal, mediante el uso de brocas, cuchillas de torno, fresas etc. Presenta forma de

lamina curvada o espiral [16].

2.1.2 Procesos metalmecanicos

Mediante los procesos metalmecanicos se transforman los metales ferrosos y no ferrosos en piezas
individuales, ensambles o estructuras a gran escala; se realiza por medio de procesos mecanicos
cambiando su forma geométrica, para posteriormente realizar un acabado de la superficie. Los

procesos incluyen: separar, cortar, tornear, taladrar, fresas, cepillar, esmerilar, entre otras [17].

2.1.2.a. Torneado. El proceso consiste en el mecanizado de una pieza que mediante el arranque de
material en forma de viruta o rebaba permite obtener una forma deseada, un ajuste geométrico o
un acabado superficial. Se debe considerar la herramienta y el dngulo de corte con el que se

realizara el maquinado ya que de estos dependeré el tipo y tamafio de viruta que se producira [18].

2.1.3 Tipos de viruta

La viruta que se genera depende del material, de la velocidad, avance y profundidad de corte, de

la geometria de la herramienta, entre otros [19].

2.1.3.a. Continua. Se obtiene al trabajar material ductil como el aluminio y acero al carbon, las
virutas se generan sin fracturarse en forma de cuerda larga o dobladas en un rollo apretado. Se
forma con piezas de trabajo ductiles, alta velocidad en la pieza, velocidad de avance baja, poca
profundidad de corte, &ngulo de inclinacion alto y cuando se genera menos friccion entre la cara

de la herramientay la viruta [19]. La figura 1 representa de forma gréfica el tipo de viruta continua.

20



Figura 1.

Viruta continua.

Nota. Se representa la forma que
adquiere la viruta continua.
Tomado de: Mecholic. (2016).
Types of Chip Formation. [En
linea].Disponible:https://www.mec
holic.com/2016/02/types-of-chip-
formation.html

2.1.3.b. Discontinua. Se producen cuando se cortan metales fragiles como el hierro fundido y el
bronce duro o cuando se cortan algunos metales ductiles en malas condiciones de corte; con
materiales de trabajo duro y quebradizo o cuando la pieza de trabajo tiene una inclusién dura e
impurezas; bajo condiciones de baja velocidad de la pieza, alta velocidad de avance, gran
profundidad de corte, &ngulo de inclinacién bajo. Cuando la pieza sufre deformacién plastica
genera acumulacion sobre la herramienta de corte por viruta que se ha adherido entre si 0 que esta

completamente separada [19]. En la figura 2 se esquematiza de forma grafica este tipo de viruta.
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Figura 2.

Viruta discontinua.

Nota. La imagen representa la
forma del tipo de viruta generada
(discontinua). Tomado de:
Mecholic. (2016). Types of Chip
Formation. [En linea].Disponible:

https://www.mecholic.com/2016/0

2/types-of-chip-formation.html

2.1.3.c. Con borde acumulado. Se generan por una tension que no es uniforme sobre el material,
su aspecto se asemeja a una sierra debido a las zonas de alta y baja deformacién por cizallamiento.
Se producen por baja velocidad de la pieza y porque la disipacion de calor en el filo también es
baja. Debido a que se presenta alta temperatura y presion la viruta se adhiere o se suelda al filo y
a la cara de la herramienta, el exceso generado se denomina borde construido o Built-up Edge
(BUE) [19].

Se producen con aceros inoxidables, aleaciones de niquel, titanio, cobre, aluminio y otros
materiales blandos “gomosos”; bajo condiciones de alta friccion en la cara de la herramienta,
angulo de ataque bajo, baja velocidad en la pieza, alta velocidad de avance, gran profundidad de

corte [19]. La figura 3 representa graficamente este tipo de viruta.
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Figura 3.

Viruta con borde acumulado.

BUE deposit

BUE

Nota. La imagen representa la forma de la
viruta generada con el borde de
acumulacién. Tomado de: Mecholic. (2016).
Types of Chip  Formation. [En
linea].Disponible:https://www.mecholic.co

m/2016/02/types-of-chip-formation.html

2.1.4 Acero al carbon

2.1.4.a. Definicion. Son aquellos que contienen un porcentaje de carbono que permite definir sus
propiedades mecanicas, ademas del hierro y el carbono que generalmente no supera el 1%, hay
otros elementos en la aleacion que se requieren para su produccién, como el manganeso y el silicio,
y otros compuestos que se consideran como impurezas debido a la dificultad de excluirlos
totalmente como el fosforo, niquel, cromo, azufre, entre otros. EI 90% de los aceros son aceros al
carbono [20].

Aumentar la cantidad de carbono en el acero ocasiona, por un lado, aumentos en la dureza y

resistencia del material y por otro lado disminucion en la ductilidad, soldabilidad y elongacion.
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2.1.4.b Clasificacion del acero al carbon.

2.1.4.b.i. Bajo contenido de carbono. Son llamados aceros dulces o fierros. Poseen porcentajes de
carbono menores a 0.25%. Son ductiles, maleables, altamente maquinables y soldables. Se emplea
en la fabricacion de perfiles estructurales, alambres, clavos, tornillos, barras, varillas, entre otros
[20].

2.1.4.b.ii. Mediano contenido de carbono. El contenido de carbono puede variar entre el 0.25 y
0.55%. Presenta mayor dureza y resistencia. Se emplean para la fabricacion de ejes para vehiculos

y maquinas, resortes, engranajes, herramientas de agricultura, entre otros [20].

2.1.4.b.iii. Alto contenido de carbono. Contiene porcentajes de carbono mayores a 0.55%. Se usan
en aplicaciones en las que es necesario incrementar la resistencia al desgaste y conseguir altos
niveles de dureza. Practicamente todas las piezas con acero de este tipo son tratadas térmicamente

antes de usar [21].

2.1.4.c. Normativa.

2.1.4.c.i. Norma SAE. La norma Society of Automotive Engineers (SAE) clasifica los aceros en
distintos grupos: Aceros al carbono, Aceros de media aleacion, Aceros aleados, Aceros
inoxidables, Aceros de alta resistencia y Aceros de herramienta.

La denominacién que emplea la normativa SAE para los aceros al carbono es segun el siguiente
esquema: SAE 10XX, donde XX indica el contenido de Carbono (C).

Por ejemplo: SAE 1005 a 1015 - Grupo con un contenido de carbono entre 0,05 - 0,15 %C [21].

2.1.4.b.ii. Norma ASTM. La norma American Society for Testing and Materials (ASTM) no

especifica la composicién directamente, sino que determina la aplicacion o su ambito de empleo.

La numeracion de los aceros tiene el siguiente esquema general: ASTM Y XX, donde Y indica el
grupo de aplicacién segun la siguiente lista [21]:

A: si se trata de especificaciones para aceros.

B: especificaciones para no ferrosos.

C: especificaciones para hormigdn, estructuras civiles.

Y las XX se asocian al siguiente listado.
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A36: especificacion para aceros estructurales al carbono.

A285: especificacion para aceros al carbono de baja e intermedia resistencia para uso en planchas

de recipientes a presion.

A325: especificacion para pernos estructurales de acero con tratamiento térmico y una resistencia

a la traccion minima de 120/105 ksi.

Ab514: especificacion para planchas aleadas de acero templadas y revenidas con alta resistencia a

la traccion, adecuadas para soldar.

2.2 Ferrato VI

2.2.1 Estados de oxidacion del hierro

El hierro es uno de los elementos méas importantes de la naturaleza, ademas de los tres estados
estables en los que puede encontrarse (0, +2 y +3); debido a la fuerte oxidacion del elemento, se
pueden encontrar estados con mayor nimero de oxidacion +4, +5+, +6 y +8 [1], como se observa
en la tabla 1. Estos estados son denominados ferratos. Cuentan con diversas aplicaciones como
catalizadores, fluidos magnéticos y para la produccion de pigmentos magnéticos, entre otras
aplicaciones [10].

Entre los ferratos, el estado +6 es relativamente estable y facil de sintetizar [1], caracteristicas que
han despertado el interés durante las Gltimas dos décadas donde se han realizado varios estudios
de investigacion utilizando el estado +6 del hierro.
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Tabla 1.

Estados de oxidacion del hierro.

Nombre Formula Mineral - Sal
Oxido Ferroso FeO wuestita

Oxido Férrico Fe203 hematita

Oxido Ferrosoférrico FesOq4 Magnetita
Oxido Férrico Monohidratado | Fe2O3. H,0 Goethita
Oxihidréxido férrico FeOOH Akagameita
Hipoferrita FeO.* NazFeO;
Ferrita FeO* NaFeOz, KFeO;
Ferrato (1V) FeOz> NazFeOs
Ferrato (IV) FeOs* NasFeOs
Ferrato (V) FeOs* KsFeOaq

Ferrato (VI) FeOs* NazFeOs, KoFeOq
Ferrato (VIII) FeOs* NazFeOs

Nota. La tabla presenta los diferentes estados de oxidacién que se obtienen
del hierro, el nombre, la formulay el respectivo mineral o sal que lo contiene.
Tomado de: F.S. Garcia Einschlag. (2011). Wastewater — Treatment and
Reutilization. [En linea]. Disponible: https://cutt.ly/jbGbh4q

2.2.2. Estado de oxidacion +6

En este estado de oxidacion se genera un compuesto denominado ferrato (VI) con férmula
molecular FeO4, cuenta con una estructura tetraédrica, donde los atomos de oxigeno (O2) se unen
mediante enlaces covalentes al atomo central de Fe [4], como se muestra en la Figura 4. En
solucién presenta un color purpura intenso y cuando se disuelve en agua desionizada, se produce

una efervescencia al evolucionar el oxigeno, ademas de un salto de pH al formarse el ion hidroxido

2]
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Figura 4.

Estructura tetraédrica del ferrato (V1).
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Nota. La figura representa tres estructuras resonantes del
ion ferrato (V1) en solucidén acuosa. Tomado de: F.S.
Garcia Einschlag. (2011). Wastewater — Treatment and
Reutilization. [En linea]. Disponible:
https://cutt.ly/jbGbh4q

Las especies de ferrato tienen unos potenciales de reduccion de 2,20 V en condiciones acidas y de

0,72 V en condiciones alcalinas (ecuacion 1y 2, respectivamente), tomadas de la bibliografia[22].

Ec.1 Fe0;?>+8H' +3e™ > Fe3* + 4H,0 E° = 2.20V
Ec. 2 FeO;?+ 4 H,0 +3e~ - Fe3* +80H™ E°=0.72V

La estabilidad del ion ferrato depende en gran medida de la concentracién del ferrato y del pH de
la solucidn [2]. Investigaciones detalladas utilizando espectroscopia, determinaron cuatro especies
de ferrato VI, en medio acuoso [5], la prevalencia de las especies se relacion6 directamente con el

valor del pH, como se muestra en la Figura 5.
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Figura 5.

Especies del ferrato VI en funcion del pH.
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Nota. En la figura se observa la distribucion del ferrato
(V1) en soluciones acuosas con diferentes pH. Tomado
de: A. Talaiekhozani, M.Bagheri, M. Reza Talaei, and
N. Jaafarzadeh. “An Overview on Production and
Applications of Ferrate (VI)”, Jundishapur Journal of
Health Sciences, pp. 9, Mar, 2016. [En Linea].
Disponible: http://jjhsci.portal.tools/?page=article&arti
cle_id=34904

Una vez conformado el FeO4% su mayor utilidad es como oxidante fuerte, por ejemplo, en
tratamiento de aguas. Durante la oxidacion de los contaminantes, el ferrato (V1) proporciona un
mecanismo adecuado para la autoeliminacion de este en solucion; este reaccionara con el agua
dejando como producto final el ion férrico y oxigeno molecular de acuerdo con la ecuacion 3,
tomada de la bibliografia [22].

Ec. 3 4 Fe0;2 +10 H,0 » 4 Fe3* +20 0H™ + 3 0,
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2.2.2.a. Métodos de produccion. Se conocen tres metodos para la produccién del ferrato (V1), la
sintesis quimica (Oxidacion humeda del hierro 111), térmica (Oxidacion en seco del hierro a alta
temperatura) y electroquimica.

2.2.2.a.i. Quimico. Este método consiste en la oxidacién del ion férrico en una solucion de
hipoclorito de sodio con concentraciones mayores al 12% en presencia de hidréxido de sodio, lo
que puede dar lugar al ferrato de sodio (V1), seguido de la recristalizacion con hidroxido de potasio,
que produce el ferrato (V1) de potasio [1]. Las reacciones que intervienen en el proceso son las
ecuaciones 4y 5, tomadas de la bibliografia [1].

Ec. 4 2Fe(0OH); + 3NaOCl + 4 NaOH — 2Na,Fe"'0, + 3NaCl + 5H,0

Ec.5 Na,Fe''0, + 2KOH — K,Fe"'0, + 2NaOH

Este procedimiento produce un 10-15% de rendimiento de ferrato (V1) de potasio y se requieren
muchos pasos de separacion con varios pasos de recristalizacion, incluyendo el lavado con metanol

seco, para obtener mas del 90% de pureza del producto [1].

2.2.2.a.ii.Térmico. El ferrato (V1) se obtiene calentando limaduras de hierro con nitratos o con
oxidos de hierro con alcalis y nitratos a temperaturas por encima de los 500 °C, las mezclas finales
incluyen las sales de ferrato (1), los subproductos y los reactivos restantes [1]. Para la produccién
de ferrato de sodio (V1) todo el proceso debe realizarse en una caja de guantes seca y en presencia
de difosforopentadxido (P205), utilizando éxido de hierro de alta pureza (99,9 mol %) [1]. Este
se calienta antes de su uso en oxigeno seco a 150-200 °C para eliminar el agua absorbida. Este
oxido de hierro seco se mezcla con peroxidos de metales alcalinos y se coloca en un crisol de plata
para su posterior tratamiento térmico. Del mismo modo, se prepara Fe (V1) utilizando los residuos
de la galvanizacion, ya que los residuos se mezclan con 6xido férrico en un horno de mufla a 800
°C durante un tiempo, la muestra se enfria, luego se agita con peroxido de sodio sélido y se calienta
gradualmente durante unos minutos [1]. Las mezclas se fundieron y luego se enfriaron dando lugar
a la formacion de ferrato de sodio (VI), la reaccion se muestra en la ecuacion 6, tomada de la
bibliografia [1].

Ec. 6 Fe,03 +3Na,0, - 2Na,Fe0, + Na,0
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2.2.2.a.iii.Electroguimico. La sintesis de ferrato VI por este método, consiste en un anodo de
sacrificio de hierro en una celda de electrolisis la cual contiene una solucion fuertemente alcalina
de NaOH o KOH, se proporciona corriente eléctrica que sirve para oxidar el hierro disuelto a Fe
(VI). El esquema de la celda electroquimica se muestra en la figura 6. Las reacciones que ocurren

en el proceso se representan en las ecuaciones 7, 8, 9 y 10, tomadas de la bibliografia [1].

Ec. 7 Fe +80H™ - FeO;~ +4H,0 + 6e~ — Reaccion anddica
Ec. 8 6H,0 + 6e~ — 3H, + 60H~ — Reaccion catddica
Ec.9 Fe +20H™ + 2H,0 » FeO0;%+3H, — Reaccion global

Ec. 10 FeO;~ + 2Na*™ - Na,FeO, — Formacién de la sal

El mecanismo de formacion se ha propuesto como:

v’ La formacion de especies intermedias.
v’ La formacion de ferrato y la pasivacion del electrodo.

v' La formacion de la capa de pasivacion que impide la posterior generacion de ferrato [1].

Estudios mencionan mayores eficiencias utilizando electrodos que contienen carbono [3], la
comparacion entre el tipo de electrolito (NaOH y KOH) ha demostrado mejores resultados
utilizando hidroxido de sodio [12] Otros casos de estudio han demostrado la mayor eficiencia a

altas concentraciones, valores de hasta 20M de NaOH [13].
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Figura 6.

Esquema de una celda electroquimica.
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Nota. Interaccion de especies en una
celda electroquimica. Tomado de: F.S.
Garcia Einschlag. (2011). Wastewater
— Treatment and Reutilization. [En
linea].
Disponible:https://cutt.ly/[bGbh4q

2.2.2.b. Métodos de cuantificacion. La cuantificacion de ferrato VI se puede realizar por tres
métodos: VVolumétricos, electroquimicos y espectrofotométricos.

2.2.2.b.i.Volumétricos. En este método, el Fe (V1) oxida la sal de cromita y el cromato oxidado se
valora con la solucién estandar de sal ferrosa en medio acido, utilizando difenil sulfonato de sodio
como indicador [23]. La reaccion que se lleva a cabo se muestra en la ecuacion 11, tomada de la
bibliografia [23].

Ec. 11 Cr(OH); + Fe0?™ + 3H,0 > Fe(OH)5(H,0)s + CrO2~ + OH-

Otro método desarrollado se basa en la oxidacion del arsenito alcalino a arseniato utilizando el
ferrato (V1) en solucion acuosa. En este método analitico se afiade una cantidad conocida de ferrato
(V1) a una solucion alcalina estandar, en la cual, la cantidad de arsenito es mayor que la requerida
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para la reduccion de los iones de ferrato (V1) y el exceso de arsenito se valorar con una solucion
estandar de bromato. Luego, se calcula el equivalente de bromato consumido y, posteriormente,
se estima el equivalente de ferrato [1]. Las reacciones quimicas que tienen lugar se representan en

las ecuaciones 12 y 13, tomadas de la bibliografia [1].
Ec. 12 2Fe0} + 34503~ + 11H,0 — 2Fe(OH)3(H,0); + 3As03~ + 40H™
Ec. 13 2BrO3 + 5A4s0;~ + 2HY - Br, + 54s0;~ + H,0

Ambos métodos pueden ser utilizados para determinar concentraciones de ferrato (VI) que se
encuentren entre concentraciones inferiores o superiores a las molares. La gran desventaja en
ambos casos es la generacion de residuos que contienen residuos de cromo y arsénico que

requeriran disposicion final especial [24].

2.2.2.b.ii. Electroquimicos.

v Voltamperometria ciclica (CV).
Por medio de esta técnica se obtienen curvas de voltamperometria ciclica donde el potencial del
electrodo a trabajar incrementa linealmente a diferentes concentraciones. También permite

estudiar mas cerca la sintesis electroquimica del Fe (V1) en soluciones acuosas e incluso fundidas.

A continuacidn, se muestra un ejemplo de las curvas de CV (figura 7) de una solucion de hidréxido
de sodio a 15M con un electrodo Pt para la reduccion de KoFeOs. Se encontré una relaciéon lineal
positiva entre la densidad de corriente de pico catddica (J) y la raiz cuadrada de velocidad de
barrido. La corriente de pico catodica resulta ser proporcional a la concentracion de ferrato (VI).

La técnica puede detectar concentraciones de ferrato (V1) milimolares [13].
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Figura 7.

Curvas de voltamperometria ciclica para el ferrato de potasio (VI).
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Nota. La figura del lado izquierdo esquematiza la variacion de la densidad de
corriente y la velocidad de barrido. La de la derecha, muestra la relacién entre
la corriente catddica y la concentracion de ferrato. Tomado de: J. M. Quino
Favero. “Diseiio de una unidad de tratamiento de agua basada en

electrosintesis de iones ferrato para la remocion de arsénico inorganico”.

Lima, Peru. 2020 [PDF]. Disponible: https://cutt.ly/OnrHCyH

v" Potenciometria.

Este método se basa en la titulacion con una mezcla de una solucién madre de cloruro de cromo
con hidréxido de sodio, la solucién madre se prepara mediante la disolucion de cristales sélidos
de cloruro de cromo, la solucion es estandarizada con H202 y posteriormente se titula con una
solucion estandar de sulfato ferroso de amonio. La solucién preparada se suministra a una celda
electroquimica, donde se utiliza un hilo de Pt como electrodo indicador para determinar el ferrato
(VI), la medicion de la fuerza electromotriz (f.e.m.) se realiza con un pH metro. Finalmente se

aplica un programa de ordenador para determinar los puntos de equivalencia de las titulaciones

[25]. Las curvas de titulacion potenciométrica se muestran en la figura 8.
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Figura 8.
Curvas de titulacion potenciométrica.
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Nota. La imagen muestra las curvas de titulacion potenciométrica a diferentes
concentraciones de ion ferrato (V1) usando hidréxido de cromo [Cr (OH)4] a 1x103M,
con NaOH a 12.5M y temperatura de 20 °C. La grafica A muestra las curvas integrales
y la gréfica B las curvas diferenciales, siendo cada curva 1) 1,52 x 10°M; 2) 1,10 x 10"
3M; 3) 7,81 x 10*M; 4) 6,01 x 10*M; 5) 4,01 x10*M; 6) 2,61 x 10*M. Tomado de: D.
Golovko, V. Sharma. “A Simple Potentiometric Titration Method to Determine
Concentration of Ferrate (VI) in Strong Alkaline Solutions”. Jun, 2011. DOI:
10.1080/00032719.2010.511748. [En linea]. Disponible: https://cutt.ly/5nrJcUJ

2.2.2.b.iii. Espectrofotométricos.

v’ Espectroscopia UV-Visible.

Este es el método mas (til y robusto para la cuantificacion del ferrato (V1) [1]. En este método, la
solucion acuosa de ferrato, que es de color rojo-violeta y da unos méaximos de absorcion
caracteristicos en torno a 500 y 800 nm, puede utilizarse para su estimacion cualitativa y
cuantitativa. La figura 9 muestra los picos de absorcion a diferentes longitudes de onda. Las
mediciones espectrales del FeO42 mostraron que el espectro de absorcion tiene un pico a ~510nm.
El coeficiente de extincion molar para el FeO4? es de 1150 Mtcm™ [1][15][26][27].

34


https://cutt.ly/5nrJcUJ

Figura 9.

Espectro de absorcion del ferrato (VI).
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Nota. La imagen representa el pico de absorcién del ferrato (V1)
con el coeficiente de extincion. Tomado de: F.S. Garcia
Einschlag. (2011). Wastewater — Treatment and Reutilization.
[En linea]. Disponible: https://cutt.ly/jbGbh4q

v" Colorimetria ABTS.

Este método utiliza el ABTS (2,2-azino-bis (3 etilbenzotiazolina-6- sulfonato)), el ABTS incoloro
reacciona con el Fe (VI) para formar un catién radical verde, ABTS+, que presenta un pico de
absorcion a 415 nm. El aumento de la absorbancia a 415 nm para el radical ABTS+ es lineal con

la concentracion de Fe (VI) en el rango de 0.03 pmol/L hasta 35 umol/L [13].
v Fluorescencia.

Esta técnica utiliza la escopoletina (7-hidroxi-6-metoxi-cumarina), un agente quimico de
fluorescencia. La reaccion del ferrato (V1) con la escopoletina mostraron que el maximo de
absorcion variaba con el pH mientras que el maximo de emision era independiente del pH. Las
longitudes de onda de excitacion y emision se fijaron en 335 nm y 460 nm, respectivamente, y se
construyeron curvas de calibracién en funcién del pH para demostrar una disminucion lineal de
la fluorescencia de la escopoletina con concentraciones crecientes de ferrato (V1) en el agua

desionizada [24].
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2.2.2.c. Usos. En todas las reacciones de oxidacion del ferrato (V1), el producto de hierro final es
el 6xido féerrico, no toxico, tipicamente conocido como herrumbre, por tanto, el ferrato tiene la
distincion de ser un oxidante “ambientalmente seguro” [22]. La aplicabilidad de ferrato (VI) en
tratamiento de residuos involucra no solo sus capacidades oxidativas sino también la formacion de
agentes floculantes, coagulantes y sus propiedades desinfectantes. En concordancia, el ferrato (V1)
es uno de los productos quimicos mas eficiente, multifuncional y respetuoso con el medio ambiente

para el tratamiento del agua potable y las aguas residuales [22].

El ferrato reacciona con compuestos organicos o inorganicos y entidades biologicas que debido a
su precipitacion como Fe (OH)s u otras sales de Fe(lll) se puede filtrar facilmente dejando
productos inocuos que contienen agua libre de hierro. Una propiedad importante del ferrato como
agente para tratamiento de agua es su accion biocida debido a que tiene la capacidad de inactivar
microorganismos patdgenos en concentraciones moderadamente bajas; algunos de ellos son
Escherichia coli, Salmonella, Shigella y Sphaerotilus [22][28]. Inclusive ha sido considerado un
desinfectante efectivo en contra de virus, tales como el bacteriéfago 2. El ferrato ha sido estudiado
también por sus actividades antivirales y se ha encontrado que es efectivo en la inactivacion de
virus [11].

Debido a las propiedades oxidantes-coagulantes, se ha considerado por compafiias quimicas y
farmacéuticas para el tratamiento de agua contaminada usada o producida en sus procesos. Los
residuos producidos por estas compafiias pueden ser oxidados en subproductos relativamente
menos dafiinos con el ferrato, dejando el agua en condiciones de ser liberada a los sistemas de
alcantarillado municipales y ser tratada sin ningun cuidado especial [22]. Ademas, se ha descrito
la destruccion de nitrosaminas por oxidacion de ferrato, las cuales son potentes cancerigenos, en

aguas residuales [29].

Los Poliaminocarboxilatos como el dietilentriaminopentacetato (DTPA), el etilendiamino-
tetraacetato (EDTA) y el nitriloacetato (NTA) son ligandos sintéticos que forman complejos
estables con la mayoria de los metales y se usan en una variedad de aplicaciones industriales, tales
como produccion de papel y tefiido de textiles. EI ferrato puede aplicarse para degradar

poliaminocarboxilatos en productos simples [22].
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Los colorantes o tinturas presentes en aguas residuales originadas por la industria textil son de
particular preocupacién ambiental puesto que producen colores indeseables en las aguas. Son
generalmente compuestos dafiinos y pueden originar subproductos toxicos a través de hidrolisis u
oxidacion que tienen lugar en la fase residual. La decoloracion y degradacion de las diferentes

clases de colorantes de la industria textil puede lograrse usando ferrato. [4], [5] y [30].

Los suministros o abastecimientos de agua que contienen compuestos de arseénico son una
preocupacion de salud Mundial. Las etapas que involucran oxidacion, adsorcion y precipitacion

pueden llevarse a cabo con ferrato al eliminar arsénico del agua [6], [13].

La presencia de materia orgénica natural (NOM) en abastecimientos de agua subterranea y
superficial genera alerta por la formacion de subproductos de desinfeccion (DPB) que resultan del
tratamiento de estas aguas mediante procedimientos de cloracién. La oxidacion de NOM por
cloracion produce hidrocarburos clorados, muchos de los cuales se sabe que son cancerigenos. El
ferrato tiene un excelente potencial como tratamiento respetuoso con el medio ambiente para
reducir los niveles de DPB en agua potable. Este proceso no formaria sustancias organicas cloradas
toxicas y puede también mineralizar efectivamente NOM en diéxido de carbono, eliminando
potencialmente la produccién de DPB por completo [22].

Las propiedades mencionadas del ferrato pueden ser explotadas en plantas de tratamiento de agua
municipales o industriales. En vista de que el ferrato es un desinfectante eficiente, tiene potencial
para ser usado en lugar de la cloracion extensiva de agua potable.

Ademas, se ha mencionado que de la lista de candidatos contaminantes del agua (CCL) de la EPA,
como el diazion, disulfoton, fonofos, terbufos, cianazina, prometon, 1,2-difenilhidracina,
nitrobenceno, acetoclor, 2,4,6-triclorofenol, y 2,4-diclorofenol, pueden oxidarse con ferrato [22].
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2.3. Electroquimica

2.3.1. Definicion

La electroquimica es el area que interrelaciona los procesos quimicos con los procesos eléctricos.
Utiliza sistemas quimicos para producir electricidad o sistemas eléctricos para generar cambios

quimicos; es decir, estudia la conversion entre la energia eléctrica y quimica.

Los procesos electroquimicos son reacciones tipo redox, en los cuales la energia eléctrica se utiliza
para generar una reaccion quimica que no es espontanea, o bien el proceso que aprovecha la
energia liberada en una reaccidén quimica espontanea para generar electricidad. Algunos ejemplos
en los que intervienen ambos fendmenos (eléctrico y quimico) en un mismo proceso son: La

corrosion de metales y la construccion de baterias [31].

2.3.2 Proceso electroguimico

Consiste en la transferencia de carga, esta se puede conducir mediante metales o soluciones i6nica
denominadas electrolitos. La conduccion por metales ocurre cuando se aplica un diferencial de
potencia al metal, este flujo de electrones no ocasiona cambios en el metal. La conduccidn iénica
se produce con el movimiento de iones mediante la solucion electrolitica, donde los iones positivos
migran hacia el electrodo negativo y los negativos hacia el electrodo positivo. En las celdas

electroquimicas ocurren los dos tipos de conduccion [31].

La solucion electrolitica contiene iones que conducen la corriente eléctrica. Esta formada por un

soluto, el cual debe ser un electrolito y un solvente, que generalmente es agua.

El electrolito es la sustancia que puede descomponerse en iones, hay de &cidos (HCI, H2SO4,
HNO3), bases (NaOH, KOH) y sales (CuSO4, NaCl), entre otras. Ademas, se puede clasificar en
fuertes y débiles. Un electrolito fuerte es aquel que se disocia completamente y el débil aquel que

lo hace parcialmente [31].

Para que los iones de disocien no es necesario el paso de corriente eléctrica, pero cuando se
suministra bien sea por baterias o fuente de corriente continua los iones se dirigen a sus respectivos
electrodos, actuando como bombas de electrones que los empujan al interior del electrodo negativo

(catodo) y los extraen del electrodo positivo (anodo) [31].

Para que en la celda electrolitica exista una electroneutralidad, se deben consumir los electrones

en el catodo y liberase en el anodo. Este proceso se denomina reaccion redox, donde en el electrodo
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negativo ocurre la reaccion catodica y en el positivo la reaccion anddica; estas consisten en la
reduccién del ion (aceptacion de electrones, disminuyendo su nimero de oxidacion) y en la

oxidacion el ion (liberacion de electrones, aumentado su numero de oxidacion), respectivamente.

La reaccion global de la celda es la suma de las dos semi-reacciones de los electrodos. Mientras se
produce esta reaccion, hay un flujo de iones positivos o cationes hacia el catodo y de iones

negativos o aniones hacia el &nodo [31].

2.3.3. Celda electroquimica

Una celda electroquimica es el conjunto de contenedor, electrodos, electrolito y fuente de energia
eléctrica donde suceden los fendmenos electroquimicos. Existen de dos tipos, una donde la
reaccion es de forma espontanea (celdas galvanicas) y otras donde no es espontanea (celdas

electroliticas).

En la figura 10, se muestran las partes basicas de los dos sistemas, estos contienen dos metales

diferentes sumergidos en una solucion acuosa unidos por un cable.

Figura 10.
Celdas electroquimicas.

Puente saliso

Cireunto

SOLOCION
IONICA

a b.

Nota. La imagen a. esquematiza el sistema de una celda electrolitica y la
imagen b. representa el sistema de una celda galvanica. Tomado de:
Universidad Nacional del Nordeste. “Quimica General Unidad N° 10:
Electroquimica”, [En linea]. Disponible:

http://exa.unne.edu.ar/quimica/quimageneral/temas parciales/unidad 10 Elect

roguimica2007.pdf
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En las celdas electroliticas la energia eléctrica procedente de una fuente externa hace que tenga
lugar una reaccion guimica no espontanea. En las celdas galvanicas o denominadas también celdas
voltaicas, la energia que se libera en una reaccion redox espontanea se puede usar, para realizar un

trabajo eléctrico [31].

2.4. Espectrofotometria

2.4.1. Definicion

La espectrofotometria es la medida de la cantidad relativa de luz absorbida por una muestra que
esta en funcion de la longitud de onda. Cada muestra tiene un patron de absorcidn especifico.
“Comparando la longitud de onda y la intensidad del méximo de absorcién de luz de una muestra
versus soluciones standard, es posible determinar la identidad y la concentracion de componentes

disueltos en la muestra (solucion incognita)” [32].

La espectrofotometria cuenta con ventajas frente a otros métodos analiticos debido a que es una

técnica rapida, precisa, facil de usar y eficiente en costo.

Ademas, cuenta con diferentes aplicaciones como: anélisis cuantitativos y cualitativos de
soluciones desconocidas, estandarizacion de colores en materiales como plasticos y pinturas,
deteccidn de niveles de contaminacion en agua y aire, determinacion de impurezas en alimentos y

reactivos, entre otras [32].

La medida se realiza mediante un espectrofotometro el cual tiene cuatro componentes basicos: una
fuente de radiacién que tiene intensidad constante en el rango de longitud de onda que trabaja,
usualmente es lampara de tungsteno para luz visible, y deuterio para ultravioleta; un
compartimiento para la muestra; un monocromador que separa la banda de longitud de onda
deseada del resto del espectro y la dispersa al compartimiento de la muestra; y un fotodetector, que

mide cuantitativamente la radiacion que pasa por la muestra [32].

2.4.2 Principio espectrofotométrico de absorcion molecular UV-visible.

Consiste en medir la absorbancia de una solucion por medio de un equipo denominado
espectrofotometro UV-visible; para lograr medir la concentracion del analito, se hace necesario
que este o un producto de su reaccion, absorban la radiacion electromagnética (luz) en la region

del espectro visible, es decir que cuando un haz de luz incida sobre éste, debe absorber la energia
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y pasar de su estado fundamental (nivel bajo de energia) a un estado excitado (de mayor energia)
[33].

Cuando un haz de luz monocromatica, es decir a una determinada longitud de onda, se hace incidir
sobre una solucion con una especie absorbente, la intensidad de la radiacion disminuye como
consecuencia de la absorcion de energia [33]. En la figura 11 se representa la incidencia de un haz

de luz monocromatica en una solucion que lo absorbe.

Figura 11.

Luz incidente y transmitida en un analito.

R D

Luz incidente

L(>

Luz transmitida

Nota. Se representa la potencia (Po) de un haz de luz que incide
sobre una muestra que lo absorbe y la potencia final (P) de la luz
transmitida. Tomado de: Universidad Nacional de la plata.
“Métodos espectrofotométricos- Teoria y Practica”, [En linea].

Disponible: https://cutt.ly/Pnxf1AF

De donde se define transmitancia como la fraccion de luz que deja pasar la solucion. Por ende, la

ecuacion para el término seria: T=P/Po
A partir de la ecuacién de transmitancia se define la absorbancia como: Abs=-log T

De las expresiones mencionadas se deduce que cuanto mayor es la absorbancia menor sera la
transmitancia, es decir que, si una solucion absorbe mucho, transmitird poco. Ademas, de que
ambas propiedades son adimensionales debido a que se definen de un cociente con igual magnitud
(P/Po) [33].

2.4.2.a. Ley de Lambert y Beer. Cuando un haz de luz monocromatica, es decir de determinada
longitud de onda, incide sobre una solucion, la absorbancia es directamente proporcional a la

distancia recorrida por la luz y a la concentracion del analito en la solucién.
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La distancia que recorre la luz en el medio se denomina camino éptico, generalmente se mide en
centimetros. La figura 12 es el esquema que representa el fendmeno que describe la ley de Lambert

y Beer.

Figura 12.
Esquema de la ley de Lambert y Beer.
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Nota. Se observa la incidencia del haz de luz
(Po) en un analito, el camino optico (b) y la
potencia de la luz (P) luego de atravesar la
solucion de concentracién (C). Tomado de:
Universidad Nacional de la plata. “Métodos
espectrofotométricos- Teoria y Practica”,
[En linea]. Disponible:
https://cutt.ly/Pnxf1AF

Debido a que la absorbancia y el coeficiente de extincién molar dependen de la longitud de onda
de la luz incidente, muchas veces se expresa la ecuacion de Lambert y Beer como una funcion de
la longitud de onda [33]. La absorbancia se define en la ecuacion 14, tomada de la bibliografia
[33].

Ec. 14 Abs(1) = —log— = £(A) * c + b
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=>
Abs: Absorbancia, adimensional.

&: Coeficiente de extincion molar o absortividad molar, es una constante definida que depende de
la solucidn y la longitud de onda, en general su unidad es la inversa de la molaridad y la longitud
del medio (camino dptico), es decir (M x cm)™ o L/mol x cm.

b: Camino oOptico, generalmente en cm.

c: Concentracion del analito expresada en molaridad (M).

2.5 Disefio de Experimentos

2.5.1 Definicién.

Un disefio de experimentos permite determinar cobmo hacer pruebas, ensayos y/o experimentos,
cudles se deben realizar y de qué manera, con el fin de obtener datos que, al ser analizados
estadisticamente, permitan responder a las interrogantes planteadas, y de esa manera aclarar los
aspectos inciertos de un proceso, resolver un problema o lograr mejoras [34]. Algunos de los

problemas que se pueden resolver mediante el uso de un disefio y analisis de experimentos son:

v Comparar a dos 0 mas materiales con el fin de elegir el que mejor cumple los requerimientos.

v Comparar varios instrumentos de medicion para verificar si trabajan con la misma precision y
exactitud.

v' Determinar los factores (las x vitales) de un proceso que tienen impacto sobre una 0o mas
caracteristicas del producto final.

v' Encontrar las condiciones de operacion (temperatura, velocidad, humedad, por ejemplo) donde
se reduzcan los defectos o se logre un mejor desempefio del proceso.

v" Reducir el tiempo de ciclo de un proceso.

v' Hacer el proceso insensible o robusto a oscilaciones de variables ambientales.

v Apoyar el disefio o redisefio de nuevos productos o procesos.

v" Ayudar a conocer y caracterizar nuevos materiales.

2.5.2. Clasificacion de los disefios de experimentos
Debido a la diversidad de situaciones y problemas que ocurren en la practica, existen diferentes

tipos de disefios, por lo que se hace necesario conocer: El objetivo del experimento, el nimero de
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factores a estudiar, el nimero de niveles que se prueban en cada factor, los efectos que interesa

investigar (relacion factores-respuesta), el costo del experimento, tiempo y precision deseada.

Estos puntos no son independientes entre si, pero es importante sefialarlos de manera separada,

debido a que al cambiar uno de estos, generalmente cambia el disefio experimental.

El objetivo del experimento se utiliza como un criterio general de clasificacion, mientras que los
otros cuatro puntos son Utiles para subclasificarlos. En la figura 13 se muestra la clasificacion de

los disefios experimentales.

Figura 13.
Clasificacion de los disefios de experimentos.
Disefio completamente al azar

Disefio de blogues completos al azar
Disefio de cuadros lating y grecolating
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SO UNE 0 Trers Velld e | Disenios factonales fracaonados 25 -F
de respuesta
| Disefios para gl modela Disefios factonales 2+ Y 2-F
] .. .| deprmer orden Disefio de Plakett-Burman
3. Disefios para la optimizacion | | Disefio simplex
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o

Nota. Se observa los diferentes tipos de disefios de experimentos, clasificados
a partir del objetivo del experimento. Tomado de: H. Gutiérrez Pulido, R. de
la VVara Salazar. (2008). Analisis y disefio de experimentos. (segunda edicion),

[En linea]. Disponible: https://gc.scalahed.com/recursos/files/r161r/w19537

w/analisis vy diseno experimentos.pdf

2.5.2.a Disefio factorial. El objetivo de realizar un disefio factorial es entender el efecto de varios
factores sobre una o varias variables de respuesta. Los factores pueden ser de tipo cualitativo

(maquinas, tipos de material, operador, la presencia o ausencia de una operacion previa, entre
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otros.) o de tipo cuantitativo (temperatura, humedad, velocidad, presién, concentracion, entre
otros.). Para entender la manera que influye cada factor sobre la variable de respuesta se requiere

al menos dos niveles de prueba para cada uno de ellos [34].

Asi, el disefio factorial es el conjunto de puntos experimentales o tratamientos que pueden formarse
considerando todas las posibles combinaciones de los niveles de los factores. Por ejemplo, con k
= 2 factores, ambos con dos niveles, se forma el disefio factorial 2 x 2 = 22, que consiste en cuatro
combinaciones o puntos experimentales. Ahora, si uno tiene tres niveles y el otro dos, se pueden
construir 3 x 2 combinaciones que dan lugar al disefio factorial 3 x 2. Es decir, el nombre del
disefio factorial va implicito en el nimero de tratamientos que lo componen. Para obtener el
namero de corridas experimentales se multiplica el nimero de tratamientos por el nimero de

réplicas [34].

“Los valores absolutos (sin importar el signo) de los efectos principales y del efecto de interaccién
son una medida de importancia de su efecto sobre la variable de respuesta. Sin embargo, como se
tienen estimaciones muéstrales, para saber si los efectos son estadisticamente significativos

(diferentes de cero) se requiere el anlisis de varianza (ANOVA)” [34].
Las ventajas que se tienen al utilizar un disefio factorial son:
1. Permiten estudiar el efecto individual y de interaccién de los distintos factores.

2. Son disefios que se pueden aumentar para formar disefios compuestos en caso de que se requiera

una exploracién mas completa.

3. Se pueden correr fracciones de disefios factoriales, las cuales son de gran utilidad en las primeras
etapas de una investigacion que involucra a muchos factores, cuando interesa descartar de manera
econdmica los que no son importantes, antes de hacer un estudio mas detallado con los factores

que si son importantes.

4. La interpretacion y el céalculo de los efectos en los experimentos factoriales se puede hacer con

aritmética elemental, en particular cuando cada factor se prueba en dos niveles.

2.5.2.a.i. Disefio factorial con dos factores. En este disefio factorial se consideran los factores A'y
B con niveles de prueba a y b respectivamente. Algunos de los casos que se pueden establecer son:

el factorial 22, el factorial 3? y el factorial 3 x 2.
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Se denomina réplica a cada experimentacion completa del arreglo factorial. “Los disefios
factoriales que involucran menos de cuatro factores por lo regular se corren replicados para tener
la potencia necesaria en las pruebas estadisticas sobre los efectos de interés” [34]. Cuando se

realizan n réplicas, el nimero total de corridas experimentales es n (a x b).

Para el disefio de experimentos se debe establecer el nimero de hipébtesis dependiendo la cantidad
de variables a modificar y la interaccion entre ellas. Se plantean dos tipos de hipotesis la nula'y la
alternativa; la nula plantea que, la variable x no genera impacto sobre la variable respuesta, es decir
que, independiente los valores que tome dicha variable, la respuesta sobre la variable final no
presenta modificacion y, por el contrario, la hipétesis alternativa establece que cambiar el valor de

la variable genera un comportamiento diferente sobre la variable respuesta.

Los datos del disefio de experimentos pueden ser obtenidos mediante largas y complejas
ecuaciones o por medio de programas que desarrollan los mismos célculos en segundos, algunos

de ellos son Excel, Minitab, JM entre otros.

La tabla resumen del disefio factorial arroja un estadistico de prueba (F) y un valor critico para F;
para lo cual se establece que, si el valor critico de F es menor al estadistico de prueba F, se rechaza
la hipétesis nula y se concluye que esta variable influye en la variable respuesta [34].

2.5.3. Metodologia de superficie de respuesta

Luego de aplicar el disefio experimental al sistema planteado, se recurre a técnicas de optimizacién
que encuentren las condiciones Optimas del proceso, para ello se puede encontrar el valor optimo
bien sea desplazando la region experimental (moverse de lugar) o bien explorando en forma méas
detallada la region experimental inicial [34]. Una técnica de optimizacion es la metodologia de
superficie de respuesta (MSR).

“La MRS es la estrategia experimental y de anélisis que permite resolver el problema de encontrar
las condiciones de operacion Optimas de un proceso, es decir, aquellas que dan por resultado

(valores éptimos) de una o varias caracteristicas de calidad del producto” [34].

La superficie de respuesta ajusta un modelo a los datos experimentales, estos pueden ser de primer
orden, los cuales implementan disefios 2k o fraccionado con puntos al centro y de segundo orden,

donde se utilizan el disefio de Box-Behnken y el disefio central compuesto o de composicion
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central. Los modelos de primero orden son aplicados a disefios factoriales 2k, a disefios factoriales
fraccionados 2k — p, entre otros [34].

La figura 14 muestra los modelos en donde se consideran dos variables de proceso x1 y x2, asi
como la variable respuesta en el eje Z. La gréfica a representa un modelo de primer orden y se
observa que la superficie es un plano, las graficas b, c y d, representan varios modelos de
segundo orden.

Figura 14.

Superficies de respuesta.
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Nota. Se muestran los diferentes tipos de superficies de
respuesta que se pueden obtener, la grafica a)
corresponde a una superficie plana, b) a una superficie
de maximo (montafia), ¢) a una superficie con minimo
(valle) y d) una superficie con punto de silla (minimax).
Tomado de: H. Gutiérrez Pulido, R. de la Vara
Salazar. (2008). Andlisis y disefio de experimentos.
(segunda edicién), [En linea].
Disponible:https://gc.scalahed.com/recursos/files/
r161r/wl19537w/analisis_y diseno_experimentos.

pdf

47


https://gc.scalahed.com/recursos/files/r161r/w19537w/analisis_y_diseno_experimentos.pdf
https://gc.scalahed.com/recursos/files/r161r/w19537w/analisis_y_diseno_experimentos.pdf
https://gc.scalahed.com/recursos/files/r161r/w19537w/analisis_y_diseno_experimentos.pdf

3. EXPERIMENTACION

3.1 Procedimiento para el desarrollo del proceso electroquimico

La produccidn de ferrato (V1) se realizo por via electroquimica. Para esta produccion se definio el
volumen de solucion en 2 litros, volumen que permitio realizar diluciones de hidréxido de sodio
de forma menos dispendiosa, con cantidades manejables de soluto, facil observacion visual de los
fendmenos ocurridos y una manipulacion simple durante el ensayo. Definido el volumen del
electrolito, se dimensiond una celda cubica en vidrio comercial, con la capacidad suficiente para
contener el electrolito y a la vez disponer de un borde libre que evitara posibles desbordamientos.
El anodo fue configurado a partir de viruta de acero al carbén y el catodo a partir de una placa de
acero inoxidable 304.

Se utilizé energia eléctrica de corriente alterna a 110 voltios para alimentar una fuente de corriente
continua, con rango de operacion graduable entre 0 y 5 amperios, que mediante el adecuado

conexionado, suministrd la corriente requerida a los electrodos.

La temperatura trabajada durante los ensayos se estableci6 mediante la temperatura ambiente;
investigaciones anteriores [23][35][36], mencionan el efecto que tiene ésta sobre la produccion de
ferrato (V1); estos investigadores comentan que, temperaturas por encima de la ambiente, favorece
la produccion de ferrato (1), debido a que un aumento en esta variable, genera una despasivacion
de la superficie del electrodo, permitiendo mayor interaccion quimica de la capa 6xido-hidréxido
logrando mayores producciones de ferrato [36]; pero a la conclusion que llegan es que, debido a
que hay formacion de ferrato, este se comienza a reducir y genera hidréxido férrico, este
compuesto también es favorecido por el aumento de la temperatura, lo cual genera una aceleracion
en la descomposicién de ferrato (VI) [23], por ende, aumentar la temperatura hara que la
produccion de ferrato se dé, pero de igual forma, hara que se descomponga. Debido a las
consecuencias de incrementar la temperatura y a que esta investigacion busca implementar los
métodos que menor costo conlleven, evitando incurrir en sobrecostos por calentamiento, se decidid

trabajar a temperatura ambiente.

Tomando como referencia la experimentacion realizada por Wang se establecié 3 horas para el
suministro de energia a los electrodos, valor encontrado como el 6ptimo segin la investigacion
realizada por Wang [23]; se eligi6 el tiempo de esta bibliografia, debido a la similitud de la

concentracion de hierro, al material utilizado en el anodo (concentracion mayor al 99%), asi como,
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similitud en las condiciones de temperatura a trabajar, 13°C reportados por Wang y temperatura
ambiente para la presente investigacion (17-20°C), haciendo énfasis, en que, de la bibliografia
consultada, este autor reporta el valor mas cercano a las condiciones disponibles, ya que los demas
estudios mencionaban temperaturas superiores a los 30°C[9] [35]. Adicionalmente, este autor
implemento el mismo procedimiento y reactivos para el decapado de los electrodos a trabajar, sin
embargo cabe mencionar que el material que utilizo en el catodo fue platino en vez de acero
inoxidable, esto no influy6 debido a que entre los electrodos, solamente el anodo afecta la
produccion [13], en cuanto al catodo, no se ha reportado informacién acerca del material 6ptimo

puesto que este electrodo cierra el circuito de transferencia de energia pero no sufre desgaste.

La separacion de electrodos se definid con respecto a lo sugerido por Alsheyab y Jiang, bibliografia
[37] de este documento. Estos autores demostraron que aumentar la distancia entre los electrodos,
favorece la produccion de ferrato; en su investigacion, evaluaron 1y 1,5 cm, reportaron que a una
distancia de 1 cm se obtuvo una eficiencia menor al 33% vy utilizando una distancia de 1,5 cm se
obtuvo una eficiencia mayor al 42%, esto lo explican, por la formacion de hidrogeno que se da en
la superficie del catodo, el cual impide el flujo de corriente hacia el electrodo, es decir que a menor
distancia menor espacio tendra el gas para ser liberado, quedando sobre la superficie del electrodo
y evitando el paso de corriente. Otro investigador, Quino menciona que la produccion puede
mejorar reduciendo el distanciamiento, ya que se reduce el area transversal de flujo de electrones,
pero finalmente concluy6 el mismo argumento de Alsheyab y Jiang, pero en funcion del oxigeno
que se libera en la superficie del &nodo, Quino argumenta que las burbujas se adhieren a la
superficie del electrodo y reducen la produccion del ferrato (V1) al interrumpir el flujo de corriente
[13]. A partir de lo mencionado por Alsheyab y Jiang se determiné que la distancia deberia ser
mayor a la planteada por estos, para hacer la eleccion de la distancia, se eligié una variable que
fuera fija para ambos ensayos; dado que la concentracién y densidad de corriente en el presente
proyecto fueron variables, se decidié comparar con el tiempo de produccion. El tiempo reportado
por los investigadores fue de 45 minutos y el del presente proyecto fue 3 horas (180 minutos),
comparando los tiempos se obtuvo un factor de relacion de 4, por ende, se decidio aplicar, este
factor, a la mejor distancia reportada por los investigadores mencionados (1,5 cm), esta distancia
por el factor obtenido permiti6 definir una distancia de 6 cm. Como efecto adicional, se encontrd
que esta distancia facilitaria la visualizacion del fendmeno electrolitico durante el tiempo de

reaccion y favoreceria la percepcion de simetria con las otras dimensiones de la celda.
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Se establecieron ensayos a diferentes concentraciones de electrolito y densidad de corriente.
Tomando como base la solubilidad del hidréxido de sodio en agua, se establecieron tres valores
20, 40 y 60% de solubilidad, los cuales corresponden a una concentracion de 5,45, 10,9 y 16,35M,
respectivamente; estos valores se han documentado en estudios que han evaluado rangos de 5M
hasta 20M [35]. Ademas, la seleccion de dichos valores se fundamento en evitar alto riesgo por
las condiciones exotérmicas de la disolucion, al igual que precipitaciones y dificultad en la
manipulacion por alta viscosidad; reflejandose todas estas condiciones en la disminucion del costo
directo y acercandose al objetivo principal, de establecer viabilidad técnica del procedimiento

electrolitico.

A partir de la corriente suministrada, por la fuente disponible en los laboratorios de la Universidad
de América, cuyo maximo fue de 5 amperios, se establecié el amperaje suministrado a los
electrodos, se determinaron 2 y 4 amperios para los ensayos, teniendo como premisa trabajar con
amperajes, una unidad por arriba y una por debajo, de la media de la capacidad del equipo;
abarcando ampliamente el rango disponible sin someter dicha fuente a condiciones limites.
Adicionalmente la bibliografia disponible menciona amperajes de 6 y 8,4 Amperios [2][23], con
densidades de corriente desde 14,7 hasta 145 A/m? [3][35], datos tedricos cuyo rango cubre los

valores trabajados en esta investigacion (60,98 y 121,95 A/m?).

La toma de datos se realiz6 cada media hora, para cada ensayo; se registré la temperatura, el pHy
la absorbancia de cada muestra. Las buenas practicas de laboratorio se realizaron acorde al manual
de “Orientaciones para la construccion en los establecimientos educativos del manual de normas
de seguridad en el laboratorio de quimica y de fisica” elaborado por el ministerio de educacion
colombiano, en el cual se establecen las buenas practicas de laboratorio, las normas para el
almacenamiento de sustancias y reactivos quimicos, la gestion del riesgo y la normatividad vigente
en la manipulacion de sustancias y productos quimicos, entre otras [38] . Se cumplieron las buenas
practicas especificas como el uso de los implementos de seguridad (bata, guantes, gafas, etc.), se
evito el uso de accesorios, de prendas que dificultaran la movilidad, entre otras. De igual manera
se dio cumplimiento a las normas especificas, en la manipulacion de reactivos quimicos y
disposicién final de estos, incluyendo evitar inhalar los reactivos quimicos manipulados y el

contacto directo con estos, entre otros.
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La celda electroquimica se definio a partir del electrolito, la cubeta, el &nodo y el catodo.

3.1.1 Electrolito

Para la preparacion del electrolito la bibliografia menciona como posibles solutos, el hidroxido de
potasio y el hidroxido de sodio, de los cuales seleccionan el NaOH debido a que este representa
una mayor produccién de ferrato (VI), esto se encuentra documentado por Santana y de Luca
quienes en su investigacion, que corresponde a la referencia [12] de este documento, muestran que
si se utiliza KOH a 10 mol/L se obtiene 1 mM de ferrato, mientras que bajo las misma condiciones
de ensayo, utilizando la misma concentracién de NaOH se obtiene 100mM, ellos mencionan que
se debe posiblemente a que el cation Na* facilita la disolucion del hierro a través de la pelicula

formada en el 4nodo.

La preparacion de las soluciones se hizo a partir de la solubilidad del hidroxido de sodio en agua,
que corresponde a 1,09 g/ml; se establecieron valores de 20, 40 y 60% de solubilidad, utilizando
respectivamente 436, 872 y 1308 gramos de hidrdxido; se disolvio, en todos los casos, la masa
obtenida en 2 litros de agua desionizada. La pureza del hidroxido de sodio fue del 99%, la cual fue
certificada por el proveedor, Quimicos Campota en la ficha técnica del NaOH, ver ANEXO 1. La
disolucioén del hidroxido de sodio en agua es una reaccion altamente exotérmica, razon por la cual
después de preparadas las soluciones, se dejaron en reposo hasta alcanzar temperatura ambiente.

En la figura 15 se muestra el volumen de electrolito preparado.

La preparacion de las soluciones se hizo bajo los procedimientos establecidos en la norma ASTM
E200 - 16 en la cual se menciona la preparacion de disoluciones de hidroxido de sodio; el
procedimiento consta en pesar la cantidad de NaOH requerida, el pesaje debe realizarse de manera
que se limite el error al 0,1% o menos, se debe utilizar agua destilada, el reactivo debe tener una
pureza suficientemente alta (>99%) para permitir su uso sin disminuir la precision de la
determinacion [39].Dada la caracteristica exotérmica de la reaccién, del agua con el NaOH, se
debe enfriar hasta los 25°C y para volimenes inferiores de 1 a 2 litros no se presenta problemas

para el mezclado, puediendose hacer uso de agitadores metalicos o de vidrio [39].
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Figura 15.

Volumen de solucion.

Nota: La imagen ilustra el volumen

de solucion de 2000 ml, utilizado

para la sintesis electroguimica.

3.1.2 Cubeta

Las caracteristicas requeridas en la fabricacion de la cubeta fueron: En primera instancia, una
cubeta que permitiera la contencion del volumen del electrolito (2L = 0,002 m®), una geometria
cubica de caras planas, para hacer facil, cdmodo el transporte de la cubeta y evitar el riesgo de

caida, las dimensiones requeridas se determinaron mediante la ecuacion 15.

Ec. 15 a =1/0,002m3 ~0,126m = 12,6 cm

Para facilidad de los cortes del material y fabricacion de la celda, se ampliaron las dimensiones de
largo y ancho a 14cm; de esta manera se cumpli6 con la altura minima requerida por el electrolito
(10,2 cm) y se permitié una altura de borde libre de 3,8cm para evitar rebosamientos. Las

dimensiones internas de la celda quedaron de 14cm x 14cm x14cm.

En segunda instancia, debido al requerimiento de visualizacion y facil observacién desde todos los

angulos, se hizo necesario utilizar material transparente; teniendo en cuenta que la temperatura
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prevista de operacion fue ambiente (18 a 22 °C), se seleccion0 el vidrio comercial como material

para fabricar la celda electroquimica.

En la fabricacion de la celda se utilizaron secciones de lamina de vidrio comercial con las
dimensiones internas calculadas, unidas en sus aristas con resina epoxica resistente a soluciones
alcalinas, cabe destacar que la unidn entre las diferentes caras de la cubeta requirié una previa
preparacion de la superficie para lograr adherencia y estanqueidad en la cubeta. La figura 16 ilustra

los materiales requeridos para la fabricacion de la cubeta de la celda electrolitica.

Figura 16.

Secciones de lamina de vidrio comercial y resina epoxica.

Nota: En la imagen se observa los materiales utilizados
para la fabricacion de la cubeta de la celda electrolitica.

Con el objeto de mejorar la observacion y visualizar con mejor contraste, los cambios dentro de la
cubeta, se cubrio la superficie externa de la base y la cara posterior de la celda, con pintura blanca;
adicionalmente se instalé una reglilla aforada en litros para verificar el volumen de electrolito al

comienzo del ensayo y observar posibles cambios de volumen durante la experimentacion.

3.1.3 Anodo

La fabricacion del anodo se hizo a partir de viruta de acero al carbdn; la viruta al tener alto
contenido de hierro se clasifica como una posible materia prima para la produccion de ferrato (\V1).
Como Talaiekhozani menciona, en un proceso de produccion electroquimico de ferrato (1), el
anodo se establece a partir de hierro o sus aleaciones [9]. Se ha reportado que la presencia de
carbono genera una mayor eficiencia en la produccion de ferrato (V1) [9][12][35]; Wang explica

que se debe a que el carbono favorece la disolucion del hierro, a través de la disolucién transpasiva,
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la cual permite la generacion del ion ferrato en solucion [23]. Ademas, el carbono es el componente
tipico de los materiales de hierro cominmente disponibles [35], esto genera una combinacién

beneficiosa entre disponibilidad y efectividad en la produccion.

La disponibilidad de dicha viruta en la empresa donde se desarroll6 la investigacion es abundante,
como residuo de procesos metalmecanicos de corte por torneado de piezas de acero al carbon. Por
esta razén y debido al enfoque de esta investigacion, que es dar uso a un residuo actual, se establece
la viruta del acero al carbén utilizado con frecuencia por la empresa (acero ASTM A36) como

materia prima para la elaboracion del &nodo.

Las especificaciones de la viruta se establecieron mediante la composicion del acero trabajado, el

tipo de viruta generada y la seleccion de esta.
v Composicién del acero al carbén

La composicion del acero ASTM A36 fue certificada mediante la ficha técnica proporcionada por
el fabricante, en ella se establece una composicion de: 99,77% Fe, 0,09% C y 0,1435% de otros
(0,01% Si, 0,094% Mn 0,0025% P 0,004% S 0,01% Cu 0,01% Ni 0,01% Cr 0,002%Mo 0,001%V)
VER ANEXO 2. Estudios anteriores han demostrado que composiciones similares y de menor
contenido de hierro (99,195% Fe), han logrado la produccion de ferrato (\V1), se registraron 2 mM

con las composiciones representada en la tabla 2 [36].
Tabla 2.

Composicién de materia prima reportada en la bibliografia.

C Mn Si P S Cr Ni | Cu | Al | Mo V
Composicioén (%) | 0,07 | 0,59 | 0,01 |0,01 0,005 | 0,03 |0,04|0,01]|0,03|0,003| 0,004
Nota. Se muestra la composicién de la materia prima utilizada para la produccién de ferrato

(V1) en una de las fuentes bibliograficas. Tomado de: Barisci,S. et al, (2014)."Electrosynthesis
of Ferrate (V1) ion Using High Purity Iron Electrodes: Optimization of Influencing Parameters

on the Process and Investigating Its Stability.” [En linea]. Disponible: https://cutt.ly/GQtcjgR
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v Tipo y seleccién de viruta.

La viruta producto de la actividad de corte por torneado del acero al carbdn, es de tipo continua,
en forma de espiral con espesores, longitudes y frecuencias de enrollamiento diversos; inicialmente
se tomd un conjunto de virutas y se agruparon hasta formar una seccion estable fisicamente; se
seleccionaron diferentes tamafios con ancho cerca de 0,6 mm evitando rupturas en el mismo por
menor ancho o, por el contrario, dificultad en el doblamiento, por mayor ancho. En la figura 17 se

observa la variedad de viruta y la agrupacion estable de esta.

Figura 17.
Viruta recolectada.

Nota. En la imagen se observa la viruta seleccionada y

su agrupacion.
En cuanto al electrodo se establecieron los siguientes criterios:
v' Geometria y estabilidad del electrodo.

Seleccionada la viruta y como resultado de la manipulacion de esta para formar el electrodo, se
hizo evidente la necesidad de compactarla para darle al electrodo una conformacion estable
fisicamente y reproducible para todos los ensayos. Para lograr la compactacion, se fabricd un
molde, en acero al carbon acorde al tamarfio de la celda electroquimica, buscando simetria y total
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sumergencia del electrodo, definiendo finalmente para el molde una geometria rectangular con

dimensiones internas de 7cm x 8cm, con altura de 2,5 cm.

Se procedio al entrecruzamiento de la viruta, introduciendo una cantidad inicial en el molde y por
medio de una prensa manual, se intentd compactar. La estructura del anodo se mostro inestable
fisicamente, es decir la viruta se desmorono o derrumbd sin lograr su entrecruzamiento, lo cual no
permitié la fabricacion del electrodo, por lo que se requirio el uso de més viruta, hasta que se logro
la estabilidad fisica, llegdndose a 30 gramos de viruta por electrodo. Definido el molde y la
cantidad de viruta, se establecio el soporte que permitiera graduar la profundidad del electrodo en
la solucion electrolitica y a su vez el conexionado eléctrico para el paso de la corriente, desde la
fuente hasta el electrodo. Se eligié sostener el electrodo de viruta con dos barras idénticas de acero
al carbon de 1/8” de diametro y 17,5 cm de largo con un gancho en la parte inferior para anclaje

de la viruta, la figura 18 muestra el procedimiento de compactacion y los anodos finales obtenidos.

Figura 18.

Molde de compactacién y anodos elaborados.

c).

Nota: En la fotografia a). se observa el molde de

compactacion, en la b). la forma de compactacién
y en la c). los electrodos terminados.
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v' Area del electrodo.

El area superficial del electrodo se determind definiendo una relacion entre el area superficial de
10 probetas de viruta (figura 19) y el peso de estas, se midio el ancho, largo y espesor para obtener
el area de cada probeta, obteniéndose un coeficiente de 10,96 cm?/g que permitio establecer el area
del anodo a partir del peso de la viruta utilizada, la relacién se muestra en la ecuacion 16 y la

determinacion del area superficial en la ecuacion 17.

As

Ec. 16 — =10,96 cm?/g

=>

As: Es el area superficial en cm?.

w: Es el peso en gramos.

Ec. 17 As = 10,96 C%Z «30 g = 328,80 cm?

Obteniéndose finalmente un area superficial para el anodo de 328,80 cm?.

Figura 19.

Probetas de viruta.

Nota: En la imagen se observa las probetas

utilizadas para la relacién area-peso.
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Debido a que la viruta se considera una materia prima novedosa para la produccién de ferrato, no
se encontr6 un comparativo para la cantidad de viruta a utilizar, sin embargo, se realizd la
comparacion con un anodo de hierro con pureza del 99,195% y un éarea superficial de 106 cm?
[35]; haciendo la relacién del area con la cantidad de hierro, se obtuvo que, de esta area, 105,15
cm? contienen hierro. La relacion se hizo a partir de la ecuacion 18 y la solucion se muestra en la

ecuacion 19.

Ec. 18 ASinodo * Xre

=>

As:nodo: Area superficial del electrodo,

Xre: Fraccion de hierro

Ec. 19 106¢cm? * 0,99195 = 105,15 cm?

Realizando el mismo célculo para los valores que se trabajaron en esta investigacion, se obtuvo
que, del area total, 327,25 cm? contienen hierro, se pudo observar que la cantidad de hierro es
aproximadamente 3 veces mas, pero la cual fue necesaria para poder obtener un electrodo estable
fisicamente y que pudiera ser reproducible en cada ensayo. En la seccion de conclusiones se realiz6

la comparacion de la produccion de ferrato obtenida a partir del hierro utilizado.

v" Densidad de corriente.

La densidad de corriente se establecio con el fin de establecer una relacion entre la cantidad de
corriente suministrada y el area de especifica del anodo, la densidad de corriente se definid a partir

de la ecuacion 20.

Ec. 20 - Corriente (A4)

Area (m2?)

El célculo de la densidad de corriente para los ensayos a 2 Amperios se muestra en la ecuacién 21.

24
J= 0,0328 m2

Ec. 21 = 60,976 A/m?
El calculo de la densidad de corriente para los ensayos a 4 Amperios se muestra en la ecuacion 22.
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Y
J= 0,0328 m2

Ec. 22 = 121,951 A/m?

Por ultimo, en la tabla 3 se presenta el resumen de las especificaciones de la materia prima (viruta).
Tabla 3.

Especificaciones de la materia prima (viruta).

RESUMEN DEL PRETRATAMIENTO

VARIABLE ESPECIFICACION NECESARIO

Utilizar materiales que mediante fichas
Composicion Contenido >99% de Hierro | técnicas corroboren la cantidad de hierro
contenido.

Utilizar acero al carbon, baja velocidad de
avance en la herramienta de corte del
torno(0,01m/min), alta velocidad de la

Tipo Continua pieza (800 rpm), poca profundidad de corte
(< 0,8 mm) y angulo de inclinacién alto (>
60°).

Con frecuencia de Realizar cortes con velocidad contante
Seleccidn enrollamiento entre 0,5cmy |[(Carro  transversal del torno en

ancho aproximado de 6 mm. |automatico).

Nota. Se muestran las especificaciones de la viruta requeridas para el proceso de produccion
electrolitico. A los términos alto, bajo y poco se les dio valores, a partir del conocimiento, de

operarios del torno, de la empresa donde se desarroll6 la investigacion,

3.1.4 Cétodo
Para la fabricacion del catodo se establecieron los siguientes requerimientos:

v’ Material y disponibilidad.

El material del catodo se establecié con base a lo mencionado por Santana y De Luca, bibliografia
12 de este documento, donde se trabaj6 acero inoxidable para este electrodo; ademas de que es un
material de frecuente uso en la empresa donde se desarrollé la investigacion. Por ende, por
recomendacion de su uso en estudios anteriores y disponibilidad se eligio el acero inoxidable como

material para la fabricacion del catodo.
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Santana y De Luca recomiendan el uso del acero inoxidable 310, pero bajo el criterio de que el
catodo simplemente permite cerrar el circuito eléctrico y no interfiere en la formacion de ferrato
(VI), en esta investigacion se decidio utilizar el acero inoxidable 304. Sin embargo, se realizo la
comparacion de composicion entre estos dos aceros. Principalmente ambos son denominados
aceros austeniticos debido a la composicién de Cromo y Niquel que contienen [40], entre las
composiciones de los dos aceros se obtuvo una diferencia inferior al 1% excepto en el contenido
de niquel y cromo, pero aun asi son catalogados en el mismo grupo con respecto a estos
compuestos, las composiciones se muestran en la tabla 4, de igual forma se observé que la

variacion de las propiedades fisicas fue menor al 0,03%.

Tabla 4.
Propiedades de los aceros inoxidables 304 y 310.
COMPOSICION QUIMICA (% en peso) 304 310
Carbono 0,08 0,25
Cromo 18-20 24-26
Niquel 8-11 19-22
Manganeso 2 2
Silicio 1 1,5
Fosforo 0,04 0,045
Azufre 0,03 0,03
PROPIEDADES FISICAS - .
Densidad (g/cm?®) 8,027 8,03
Punto de fusion (°C) 1400-1450 | 1400-1455
Estructura Austenitico | Austenitico
Calor especifico (Calorias/ g °C) [ 0/100 °C] 0,12 0,12

Nota. Se muestra la comparacion entre los aceros inoxidables 304 y 310
respecto a su composicion y propiedades fisicas. Tomado de: La paloma
compaiia de metales. (s.f), “Acero inoxidable (AISI 303, 304, 310, 316, 416,

430)”, [En linea]. Disponible: https://www.lapaloma.com.mx/lapaloma

metales/aceroinoxidable.html
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v Geometria y dimensionamiento.

La geometria y dimensiones del catodo se establecieron en correspondencia con las dimensiones
del anodo en largo y altura (7cm de altura y 8cm de largo), el espesor fue definido a partir del
material disponible (lamina de 0,9 mm). De igual manera se eligieron dos barras de 1/8” de
didmetro y 11,5 cm de largo de acero inoxidable, para graduar la altura del catodo en la celda

electrolitica. La figura 20 ilustra los catodos terminados.

Figura 20.
Céatodos elaborados.

Nota: Se observa los catodos construidos.
Por Gltimo, se hizo necesario la fabricacién de una estructura que sujetara los electrodos desde los
soportes. Se determind que el material para esta estructura debia ser no conductor, tener resistencia
quimica al electrolito y ser estable a temperatura ambiente, razon por la cual se eligié el nylon 6,6.
Se construyeron dos barras rectangulares de 16,5 cm de largo, 1,7 cm de ancho y 1,2cm de alto,
que se soportaron en los bordes de las paredes de la celda y se perforaron para dar paso a la barra
soporte de 1/8”. A la barra soporte se le realizd un roscado en la parte superior para graduar
mediante una tuerca la altura del electrodo en la solucién. En la figura 21 se observa el conjunto

celda, electrodos y estructura soporte.
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Figura 21.
Ubicacion de los electrodos en la celda
electroquimica.

Nota: Se observa el conjunto de: electrodos,
cubeta y estructura soporte.
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A continuacion, la tabla 5, muestra el resumen de las condiciones de disefio de la celda

electroquimica.

Tabla 5.
Condiciones de disefio de la celda electroquimica.
ELEMENTO| VARIABLE ESPECIFICACION CONDICION DE DISENO
Electrolito | Concentracién | A 5,45M, 10,9M y 16,35M Utilizar 436, 3729 y 13089 de
NaOH, respectivamente.
Material Vidrio Transponte.
volumen 9744 cm? Para ggntencmn de 2 Litros de
Cubeta solucion.
Geometria Cubica Aristas de 14 cm.
Material Acero al carbén Utilizar 30g de viruta.
Aproximadamente 8 cm de
Geometria Rectangular anchox7cmdealtoy 2,5cm
de espesor.
Anodo Entrecruzar la viruta y
Area superficial 328 8 cm? compactar medlante una prensa
manual, haciendo uso del molde
de compactacion.
Densmlad de A 60,98 y 121,95 Alem? Utlllzar 2'y 4 amperios
corriente respectivamente.
Material Acero inoxidable Placa rectangular.
Catodo ] 8 cm de ancho x 7 cm de alto y
Geometria Rectangular
0,9 mm de espesor.

Nota. Se muestra el resumen de las condiciones de disefio para la celda electroquimica.

3.2 Produccion de ferrato VI

Una vez establecida la celda, se procedi6 al uso de los laboratorios de la Universidad de Ameérica.
El proceso inicié con la limpieza de los electrodos mediante un procedimiento de decapado, con
el fin de retirar impurezas. El procedimiento consistio en el sumergimiento de los electrodos en
tres soluciones en secuencia: la primera, una mezcla 1:3 de desengrasante agua, para eliminar las
grasas y aceites, la segunda fue una solucion de acido clorhidrico al 10% para eliminar posibles
6xidos en la superficie y por Gltimo una solucién de hidroxido de sodio al 10% para neutralizar;

con una duracién de 20 minutos por inmersion. Después del decapado, se realizo el enjuague del
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electrodo con agua desionizada. Con todos los componentes requeridos listos, se procedio a
ensamblar la celda electroquimica en su conjunto. EI primer paso requirié la ubicacion de los
electrodos en sus respectivos soportes, luego el ensamble de los soportes sobre la cubeta,
verificando el distanciamiento entre electrodos utilizando un espaciador calibrado (galga), el
termometro se ubico dentro de la cubeta mediante un soporte externo; asegurados los electrodos
se procedio al conexionado eléctrico utilizando conductores de cobre con el calibre adecuado, el
cable se selecciono de acuerdo al amperaje requerido, para ello se utilizo la informacion mostrada
en la tabla 6, por lo cual el cable seleccionado fue de 18 AWG, luego, se realizd el conexionado
entre los electrodos y la fuente, teniendo la precaucion de verificar la polaridad correcta. El
segundo paso fue el vertido de la solucion previamente preparada en la cubeta, en la figura 22 se

observa el montaje de la celda electroquimica.

Tabla 6.

Calibres de cables eléctricos.

INTENSIDAD DE CORRIENTE ADMISIBLE PARA
CONDUCTORES DE COBRE

SECCION | SECCION TEMPERATURA
Nominal 60°C . 75°C . 90°C .
(mm)? AWG (amperaje | (amperaje | (amperaje
soportado) | soportado) | soportado)
0,32 22 3 3 -
0,51 20 4 5 -
0,82 18 75 7,5 -
1,31 16 10 10 -
2,08 14 15 15 25
3,31 12 20 20 30
5,26 10 30 30 40
8,36 8 40 45 50

Nota. Se muestran algunos de los calibres de cables eléctricos y
la cantidad de corriente, en amperios, que soportan. Tomado de:
Conductores eléctricos, 12 ed. PRIEN, Santiago, Chile, 2001.
[En linea]. Disponible: https://cutt.ly/in8ESLS
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Figura 22.

Montaje de la celda electroquimica.

Nota: Se muestra el montaje de la celda

electroquimica con la conexion eléctrica

requerida.

El tercer paso, previamente revisados los pasos anteriores, fue activar la fuente de corriente
continua para dar inicio al proceso electrolitico; la duracién establecida para el suministro de
energia fue 3 horas para todos los ensayos, haciendo lecturas de pH, temperatura y absorbancia
cada media hora. En la figura 23 y 24 se ilustran la toma de alicuotas y medicion en los equipos
para la toma de datos.
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Figura 23.

Medicion de pH.

Nota: Se observa la metodologia para el registro de pH, la imagen de la
izquierda muestra la toma de la muestra y la imagen derecha el equipo

donde se realizé la medicion.

Figura 24.

Medicién de absorbancia.

4 b‘",:b L.

Nota: Se muestra la metodologia para el registro de la
absorbancia, en la imagen de la izquierda se observa la muestra
tomada y en la imagen de la derecha el equipo donde se realizé la

medicion.

La temperatura fue medida directamente de un termometro de mercurio, sumergido en la celda, el

termometro se sujetd de un soporte universal para tener la misma posicion en cada ensayo, ademas
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permitio graduar la profundidad dentro del electrolito. El registro de la temperatura se llevé a cabo
bajo el procedimiento expuesto en la norma ASTM E1-14. Esta norma establece la correcta
medicidn de los termometros de vidrio, menciona que, para obtener precision total del termémetro,
la profundidad de inmersion debe ser las mismas en todas las mediciones, el bulbo debe ser
cubierto en su totalidad y se debe utilizar en posicion vertical, asimismo el bulbo puede contener
ademas de mercurio, aleacion eutéctica de mercurio, talio, tolueno u otro liquido adecuado,

coloreado con un tinte rojo permanente [41].

El pH fue medido con el equipo APERA instruments- pH meter700, en alicuotas de 40 ml, las
cuales fueron devueltas a la celda una vez realizada la lectura, con el fin de evitar pérdidas en el
volumen de reaccién. El registro del pH se llevo a cabo bajo el procedimiento expuesto en la norma
ASTM E70 — 19, en la cual se especifica el procedimiento de medicién de pH en soluciones
acuosas con electrodos de vidrio, inicialmente se establece que el equipo debe estar calibrado
haciendo uso minimo de dos soluciones de pH estandar (buffer), luego se debe realizar el enjuague
del electrodo con agua desionizada, se debe tomar una alicuota de muestra suficiente para sumergir

los electrodos y obtener el valor correcto de pH [42].

La concentracion de ferrato fue determinada por método indirecto, mediante lecturas de
absorbancia con longitud de onda de 510nm en el espectrofotometro GENESYS 30; utilizando
alicuotas de 4,5ml, siguiendo el procedimiento de regresar dicho volumen a la celda electrolitica
una vez realizada la lectura, el instrumento fue calibrado antes de cada ensayo, utilizando como
blanco agua desionizada. La absorbancia fue tomada bajo el procedimiento mencionado en la
norma ASTM E169 — 16, esta norma establece las técnicas de analisis cuantitativo ultravioleta
visible, el procedimiento descrito inicia con la limpieza de la celda del espectrofotdmetro, parte
extraible en cuarzo con 1cm de ancho (dimension comercial), esta debe limpiarse sumergiéndolas
en agua o un detergente sulfénico suave. Deben evitarse las soluciones alcalinas, los detergentes
que contengan “blanqueadores Opticos”, polvos abrasivos, fluoruros y materiales que puedan dafiar
las ventanas oOpticas [43]. Luego de la limpieza se debe establecer la longitud de onda requerida,
se debe llenar la celda de comparacion o en blanco, con agua destilada, hacer lectura de la
absorbancia, después se debe llenar la celda de absorcién con la solucién, la solucién debe ser
visiblemente clara y libre de materia particulada. Por ultimo, registrar las lecturas de absorbancia

en la longitud de onda especificada [43].
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3.3 Cuantificacion de ferrato VI
Mediante espectroscopia Ultravioleta-Visible (UV-V), se cuantifico la cantidad de ferrato

utilizando la ecuacion de Lamber y Beer, ecuacion 23, tomada de la bibliografia [33] .

La longitud de la celda del espectrofotometro fue de 1 cm, el coeficiente de extincién molar 1150

M1 cmy la absorbancia se obtuvo en el espectrofotdmetro.

Ec. 23 [Ferrato VI | = ﬁ

=>

A: Absorbancia medida a 510nm.

I: Longitud de la celda del espectrofotometro en cm.

&: Coeficiente de extincion en Mtcm™,

Para soluciones cuya lectura del espectrofotémetro fue absorbancia 3, valor limite de lectura del
instrumento, fue necesario aplicar técnicas de dilucion en relacion 1:3, tomandose 10 ml de
muestra concentrada y 30 ml de solucion de NaOH (preparada bajo la concentracion de NaOH
utilizada en el ensayo que requiri esta dilucion) permitiendo lectura de valores dentro del espectro

del instrumento. El valor de la concentracién de ferrato se obtuvo con la lectura en el instrumento

y el factor de dilucién aplicado, la férmula se representa en la ecuacion 24.

A*Vsolycion NaOH dilucio
Ec. 24 [Ferrato VI ] — solucién NaOH para dilucién
Exl¥Vmyestra concentrada

3.4 Costo directo de produccion de ferrato VI.

El costo directo de produccién de ferrato (V1) agrupé los costos de:

v' Materiales para elaboracion de electrodos.
v" Insumos para los decapados.
v" Soluto y solvente del electrolito.

v Consumo de energia.
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A continuacion, se muestra los costos asociados para cada ensayo realizado. Los precios mostrados

son referentes a pesos colombianos.

3.4.1. Materiales para fabricacion de electrodos.

Los electrodos fueron fabricados bajo las mismas caracteristicas para cada ensayo, por ende, se
establecio que el costo de materiales fue igual en cada ensayo. En la tabla 7 se observa el material
utilizado, la cantidad requerida del mismo y el costo correspondiente. Los precios presentados
corresponden al valor comercial, incluido el valor IVA. Los precios se muestran en los anexos de
laCalaF, el ANEXO 3 corresponde al valor de la viruta, el ANEXO 4 al de las varillas de acero
al carbon, las cuales fueron obtenidas a partir de una barra de soldadura de acero al carbdn de 1/8”
(a la barra se le retir6 el aporte y se realizo la conversion del costo por kg a metro), el ANEXO 5
a la ldmina de acero inoxidable, el precio de esta lamina mostré un incremento del 7% con respecto
al dia que se cotizo (inicio del afio 2021)y el dia que se solicito el soporte por escrito (mes de Julio
del afio 2021) y el ANEXO 6 a las varillas de acero inoxidable, las cuales fueron obtenidas a partir
de una barra de soldadura de acero inoxidable de 1/8” (a la barra se le retir6 el aporte y se realizd

la conversion del costo por kg a metro).

El costo parcial presentado en la tabla se obtuvo mediante el calculo aplicado en la ecuacion 25.
Ec. 25 Cantidad utilizada * costo comercial = costo parcial

La ecuacion 26 representa el ejemplo para el célculo de los costos parciales, los cuales
posteriormente se suman para obtener el costo total de los electrodos.

Ec. 26 0,03 kg * 500% =$15
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Tabla 7.

Costo de los materiales de los electrodos.

Material Cantidad Costo_ COSFO
Comercial parcial
Viruta 0,03 kg 500 $/kg $ 15
Varillas de
- conexion de
Anodo acero al carbén | 0,35 m 5714%/m | $ 1.900,90
de 1/8" x 17,5
cm

Lamina de acero
inoxidable 0,0056 m? | 95.486 $/m? |$ 534,72
espesor 0,9 mm

Catodo Varillas de

conexion de

acero inoxidable | 0,23 m 7.429%/m |$ 1.708,67

de 1/8" x 11,5
cm

Costo Electrodos por
ensayo
Nota. Se observa la cantidad de material requerido para la elaboracion de

$ 4.159,29

los electrodos y los costos correspondientes.

3.4.2 Insumos para los decapados.

El procedimiento consistio en la inmersion simultdnea de los electrodos en tres soluciones
diferentes, enjuagando al final de cada inmersion. La primera fue una limpieza inicial utilizando
desengrasante industrial a base de acido dodecilbenceno sulfénico, hidroxido de sodio, urea,
carboximetilcelulosa sédica y agua, segun ficha técnica comercial. La segunda fue en solucion de
acido clorhidrico al 10%. La tercera solucion fue de hidroxido de sodio al 10%. Todos los
enjuagues se realizaron con agua desionizada, requiriendo mayor cantidad de agua para los
enjuagues del &nodo debido a su estructura entrecruzada. La tabla 8 resume los insumos, cantidades
y costos correspondientes a la actividad de decapado. El ANEXO 7 muestra el valor comercial del
agua desionizada, el ANEXO 8 el valor del &cido clorhidrico y el ANEXO 9 el valor del hidréxido
de sodio. De igual forma el costo parcial se calculo con la ecuacion 25.
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Tabla 8.

Insumos para los decapados.

Anodo | Catodo COStO. Costo parcial
comercial
Preparacion Agua
o e la T 06L 2500%/L | $ 1.500
L:Lnigi'glza solucién | Desengrasante 0,03 L 5811,80$/L | $ 174,35
. Agua
Enjuague desionizada 0,6L 03L | 2500%/L |$ 2.250
Preparacion Agua
- 4 la SeetaEh 06L 2500%/L | $ 1.500
L'mgé?éi €on -1 solucién HCl 0,06 L 46.410 $/L | $ 2.784,60
. Agua
Enjuague Desionizada 0,6L 03L | 2500%/L |$ 2.250
Preparacion Agua
de la el 06L 2500%/L | $ 1.500
Neutralizacion | solucion NaOH 0,06 kg 5,700 $/kg | $ 342
. Agua
Enjuague desionizada 0,6L 03L | 2500%/L |$ 2.250
Costo Decapado por ensayo $ 14.550,95

Nota. Se muestra la cantidad de insumo requerido, el costo de este y el costo del decapado por

ensayo.

3.4.3 Insumos para la preparacion del electrolito.

La preparacion del electrolito fue dependiente de cada ensayo. El soluto utilizado fue hidroxido de
sodio y el solvente agua desionizada. Se establecieron ensayos a 20, 40 y 60% de solubilidad del
NaOH en agua. En la tabla 9 se muestra el costo del soluto y solvente para cada ensayo realizado.

El costo del electrito se calcul6 aplicando la ecuacién 25.
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Tabla 9.

Costo del electrolito.

Valor

Cantidad para ensayos a

Compuesto - 20% 40% 60%
comercial
solubilidad solubilidad Solubilidad
Hidréxido de
Soluto sodio 5.700 $/kg 0,436 kg 0,872 kg 1,308 kg

Solvente Agua 2,500 $/L 2L 2L 2L
Desionizada
Costo Electrolito por ensayo | $ 7.485201 $ 9.970,40 | $12.455,60

Nota. La tabla relaciona la cantidad de soluto y solvente con el valor comercial de estos

obteniéndose el costo de electrolito por ensayo.

3.4.4 Consumo de energia.

La cantidad de energia consumida fue dependiente de cada ensayo. Se establecieron ensayosa 2 y

4 Amperios, aplicados a diferentes concentraciones de electrolito, relacionados con porcentajes de

solubilidad a 20, 40 y 60%. EI valor del costo actual de la energia se tomé correspondiente al

facturado en las instalaciones de la empresa donde se desarrollé el proyecto. En la tabla 10 se

muestran los costos de energia consumida por ensayo. En el ANEXO 10 se muestra el costo
facturado de la energia en la empresa AGUA, EQUIPOS Y PROCESOS S.A.S.
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Tabla 10.

Consumo energético.

. . Duracion a Costo
er
Corriente VE:?;;; \R/gp:tl?éz Voltaje | Potencia | de los coEnnsir%Iiza coﬁwoesrt:ial Total
(A) prom. (kW) ensayos por
V) V) ) (kWh) ($ /kwh) ensayo
2 2,55 2,5 2,525 | 0,00505 3 0,0152 $569,93 | $8,63
20%
Solubilidad
4 35 3,35 3,425 0,0137 3 0,0411 $ 569,93 | $23,42
2 2,75 2,8 2,775 | 0,00555 3 0,0167 $569,93 | $9,49
40%
Solubilidad
4 35 3,55 3,53 0,0141 3 0,0423 $569,93 | $24,11
2 3.4 3,45 3,425 | 0,00685 3 0,0206 $569,93 | $11,71
60%
Solubilidad
4 3,85 3,8 3,825 0,0153 3 0,0459 $ 569,93 | $26,16

Nota. Se observa el costo de energia consumida por ensayo realizado.

Finalmente, en la tabla 11 se consolidan los costos por ensayo realizado.

Tabla 11.
Costo por ensayo.
Corriente | Materiales para | Insumos para el | Insumos para el Costo Costo Total del
(Amperios) electrodos decapado electrolito energeético ensayo
20% 2A $4.159,29 $ 14.550,95 $7.485,20 $ 8,63 $ 26.204,08
Solubilidad 4A $4.159,29 $ 14.550,95 $7.485,20 $ 23,42 $ 26.218,87
40% 2A $4.159,29 $ 14.550,95 $9.970,40 $9,49 $28.690,13
Solubilidad 4A $ 4.159,29 $ 14.550,95 $9.970,40 $24,11 $28.704,75
60% 2A $4.159,29 $ 14.550,95 $12.455,60 $11,71 $31.177,56
Solubilidad 4A $ 4.159,29 $ 14.550,95 $ 12.455,60 $ 26,16 $31.192

Nota. Se observa la consolidacion de los costos para cada ensayo.

3.5 Disefio de experimentos.

El objetivo del disefio de experimentos para el presente trabajo fue conocer la influencia de las

variables del sistema sobre la variable respuesta, para ello, se implementd un disefio factorial 3x2.

Se plantearon las hipotesis nulas y alternativas. La primera hipotesis nula se plante6 estableciendo

que, realizar los ensayos a diferente concentracion del electrolito (5,45, 10,9 y 10,35M) no genera

variacién en la cantidad de ferrato producido; la segunda se estableci6 bajo el supuesto de que
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suministrar 2 y 4 amperios no modifica la produccion final de ferrato obtenida; como tercera y
altima hipdtesis establecida, se considera que la interaccion entre las variables, concentracion de
electrolito y corriente suministrada no ocasiona diferencias en la produccion de ferrato (V1), es
decir independiente la concentracion y corriente utilizada, la produccion de ferrato no se ve

afectada de forma estadisticamente significativa.

El disefio factorial se planted en una hoja de Excel, en la cual se sintetiz6 la cantidad de ferrato
producido en el ensayo inicial y la réplica bajo las condiciones de: Concentracion a 20, 40 y 60%
de solubilidad del electrolito y suministro de corriente en 2 y 4 amperios. Mediante la herramienta
de analisis de datos se realizo el analisis de varianza de dos factores, el cual entreg6 los resultados
de la interaccion entre las variables modificadas y la variable respuesta.

3.5.1. Superficie de respuesta.

Mediante el uso del software Minitab, se establecio la superficie de respuesta que grafico la
tendencia de las variables y arrojé el punto 6ptimo de la experimentacién. Se ingresaron los datos
de la produccién obtenida respecto a cada variable (concentracion de electrolito y densidad de
corriente), luego se utilizé la herramienta de analisis de superficie de respuesta la cual mediante
calculos internos generd el modelo y con la herramienta de optimizador de respuesta se obtuvo la

grafica de superficie.

74



4. ANALISIS DE RESULTADOS
Se analizo la cantidad de ferrato (V1) producida bajo las condiciones de cada ensayo, se determind
el comportamiento de las variables pH y temperatura. Se establecieron relaciones de produccion
en funcion del ensayo de menor produccion, del consumo energético, del tiempo de reaccion y
costo del ensayo, con el fin de establecer el ensayo de mejor relacion costo-produccién y a partir

de éste se establecio el costo directo de produccion del ferrato (V1).

4.1 Ferrato VI producido
4.1.1 Ensayos a 20% solubilidad

En el ensayo a 2 amperios, se registrd un voltaje de 2,6 voltios al comenzar el ensayo y
transcurrido no mas de media hora el voltaje descendié a 2,5 voltios, generando un voltaje
promedio para el ensayo inicial de 2,55 voltios, la réplica presentd un unico voltaje durante toda
la préactica de 2,5 voltios; la disminucion del voltaje se debié posiblemente a que el sistema se
ajustd a todas las variables externas que intervinieron dentro de la celda, variables como:
temperatura, presion, humedad relativa, entre otras. La distancia y el tipo de electrodos se mantuvo
constante para cada ensayo, la concentracion de electrolito y amperaje aplicado fue dependiente
del ensayo; sin embargo, tanto para la réplica como para el ensayo inicial, todas las variables
mencionadas se mantuvieron iguales, la concentracién del electrolito para estos ensayos

correspondié a 5,45 M y la densidad de corriente aplicada fue de 60,976 A/cm?.

Del ensayo se pudo evidenciar que a medida que transcurrié el tiempo de reaccion, la
concentracion de ferrato (V1) fue aumentando, por lo que se analiza que, en el transcurso de 3
horas, la produccion de ferrato tiene una tendencia creciente. La concentracion de ferrato se

determind mediante la ecuacion 23, mencionada anteriormente.

Reemplazando los valores obtenidos, de este ensayo, en la ecuacion 23, se obtuvo la concentracion
en moles por litro de este ensayo, el valor obtenido se calcul6 a partir de la ecuacion 27.

Ec. 23 [Ferrato VI ] = ﬁ

0,123

Ec. 27 [Ferrato VI] = Ty P —

=0,00011 M
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En la réplica se obtuvo 0,00001 M mas del obtenido en el ensayo inicial, debido posiblemente a
los cambios atmosféricos entre el dia que se realizo la réplica y el dia del ensayo inicial, ya que las
variables bajo el control del experimento fueron exactamente iguales. No se puede decir con
claridad que variables implicaron los cambios, en que magnitud y con qué frecuencia, se expone
solamente las variables que cambian el momento atmosférico e influyen en el ambiente, siendo
esto posiblemente lo que altera el comportamiento entre ensayos; considerando que dependiendo
si el dia estuvo lluvioso o soleado, la temperatura, la humedad relativa, entre otras, son
caracteristica del dia que generan ligeros cambios en los resultados y méas cuando la duracién de
cada ensayo y disponibilidad del laboratorio exigieron trabajar en horarios muy diversos, algunos

ensayos en las mafiana , otros en las tardes, con dias nublados, dias soleados y dias lluviosos.
La concentracidn en gramos de ferrato producido se calculé a partir de:

1.Concentracion obtenida en Moles = 0,00011 M

2.Peso molecular de la sal de ferrato Na,FeO4= 166 g/mol

La ecuacion 28 representa los gramos por litro obtenidos en el ensayo inicial.

Ec. 28 0,00011 2%« 166 -2 = 0,018 g/L

L mol
La concentracion de la réplica se determind con la misma ecuacién 28, se obtuvo 0,020 g/L, por
ende, la produccién promedio para el ensayo fue 0,019¢/L. Debido a que el volumen de solucion
fue 2 litros, la produccién total del ensayo fue 0,038 g/2L. Los céalculos mencionados se muestran

en la ecuacién 29.

0,018 *2—7 +0,0202

Ec. 29 L=0,0197+2L = 0,038 g

2

Este célculo se efectud para cada uno de los ensayos realizados.

La temperatura registrada, correspondio a la temperatura del electrolito, debido a que la disolucién
de la soda caustica en agua es una reaccion exotérmica, el aumento de la temperatura fue inevitable,
es por ello por lo que la solucion electrolitica se dejo en reposo hasta que alcanzé la temperatura
ambiente, esta dependid de la temperatura ambiente del dia que se realizé el ensayo. Durante el
ensayo se observé un ligero aumento de la temperatura, el cual fue menor a dos grados centigrados,

el comportamiento se mostré en todos los ensayos realizados, incluso en las réplicas. Ademas, se
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analizo que, en los ensayos a 2 amperios, la temperatura tuvo un incremento promedio de 1,15°C
mientras que en los ensayos realizado a 4 amperios el incremento promedio fue de 1,43°C. Este
aumento de la temperatura también fue registrado por Quino quien menciona haber tenido el
aumento de 1°C cuando trabajé densidades de corriente de 40 y 60 A/m? y un aumento de 2°C
cuando trabajé densidades de corriente a 80 A/m? [13]. Wang en su experimentacion coincide con
este comportamiento, argumentando que, a mayor densidad, se genera un ligero incrementé en la
temperatura del electrolito [23].

El pH fue medido en alicuotas de 40 ml, se observo que el pH de la solucion disminuy6 con el
paso del tiempo de reaccion, esto por efecto de la formacion de ion ferrato, cuyo pH (reportado
por la bibliografia en 9,5 [6]) incidi6 en la disminucion del pH del medio inicial, altamente
alcalino. Sin embargo, la interaccion del ferrato formado, con la alta alcalinidad de la solucion,

gener0 una oscilacion tenue menor a una unidad de pH.

Los datos obtenidos se muestran en la gréfica 25; en la imagen de la izquierda se representan los

datos del ensayo inicial y la imagen de la derecha los de la réplica.

Figura 25.

Datos de los ensayos a 20% solubilidad y 2 Amperios.
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Nota. Se muestra el pH, la temperatura y concentracion de ferrato (V1) obtenido en el ensayo a
20% de solubilidad y 2 Amperios. La imagen a). representa el ensayo inicial y la imagen b). los
datos de la réplica del ensayo.

77



Del comportamiento de este ensayo, se puedo observar gque, la produccion de ferrato durante las 3
horas mostro tendencia al aumento; registrandose la mayor velocidad de formacion de ferrato, en
el primer intervalo de media hora, en los siguientes intervalos, la velocidad de formacion vario,
disminuyendo y volviendo a subir, pero siempre mostrando valores inferiores a los logrados en el
primer intervalo; fendmeno que segun la bibliografia puede deberse a la formacién de gas, cuyas
microburbujas se localizan en la superficie del electrodo, aislandolo parcialmente y disminuyendo
la velocidad de formacion de ferrato [35]; estas microburbujas colisionan entre ellas, aumentan
de volumen, flotan y abandonan el electrodo, permitiendo nuevamente aumento en la velocidad de
formacion de ferrato, dicho fendmeno se repite con mayor o menor intensidad en los diferentes
ensayos realizados. Cabe destacar que el electrodo a través del tiempo pierde capacidad de
produccion debido a pasivacion, o en otras palabras a la formacion de 6xido en la superficie del
material [23].

El siguiente ensayo de la misma concentracién se realiz6 a 4 amperios, que comparativamente
con el ensayo a 2 amperios registré un incremento del voltaje ocasionando un consumo de energia
2,71 kWh veces mayor. El dato registrado para el ensayo inicial fue de 3,5 voltios y para la réplica
3,35 voltios, con promedio en el ensayo de 3,425 voltios.

En cuanto a la produccidn de ferrato (V1) se observo que el obtenido a 4 amperios produjo 5,97
veces mas, que lo obtenido a 2 amperios para la misma concentracion; obteniéndose 0,228 g/2L.

Los datos graficados se observan en la figura 26.
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Figura 26.

Datos de los ensayos a 20% de solubilidad y 4 Amperios.
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Nota. Se observa el pH, la temperatura y la concentracién de ferrato (V1) en el ensayo a 20% de
solubilidad y 4 amperios. La imagen a) representa los datos del ensayo inicial y la gréfica b) los
datos de la réplica.

El comparativo entre el ensayo a 2 y 4 amperios permitio analizar que a medida que se aumenta la
corriente, la produccion de ferrato también aumenta; es decir a medida que se aumenta la densidad
de corriente en la celda, la produccién de ferrato aumenta. Este comportamiento fue corroborado

por Barisci quien en la grafica 2 de su investigacidn muestra esta tendencia[35].
La planilla de campo de los ensayos a 20 % de solubilidad se presenta en el ANEXO 11.

4.1.2. Ensayos a 40% solubilidad

Los ensayos a 40% solubilidad correspondieron a una concentracion de 10,9 M. Para el ensayo a
2 amperios se obtuvo un voltaje promedio de 2,75 voltios. Al compararlo con los ensayos a 20%
de solubilidad, se observa que, al aumentar la concentracién de electrolito, aumenta el
requerimiento del voltaje; entendiéndose este aumento, como la respuesta al aumento de la

resistencia, para el desplazamiento de los electrones generada por el aumento en la concentracion
del electrolito.

La produccidn de ferrato (V1) promedio entre el ensayo inicial y la réplica fue de 0,880 g/2L.
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La figura 27 muestra el comportamiento de los datos para este ensayo.

Figura 27.

Datos de los ensayos a 40% de solubilidad y 2 Amperios.
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Nota. Se muestra la concentracion de ferrato (V1) en gramos por litro, el pH y la temperatura para

el sistema a 40% de solubilidad y 2 amperios. La imagen a) muestra los datos del ensayo inicial y
la imagen b) los datos de la réplica.

Se observa que, al incrementar la concentracion del electrolito de 5,45 a 10,9 M, se obtuvo una
mayor produccion de ferrato (V). En comparacion al ensayo de 20% y 2 amperios, se obtuvo 23
veces mas produccién.

Para el ensayo a 4 amperios se registr6 un voltaje promedio de 3,525 voltios. La cantidad de
ferrato obtenida fue de 0,947 g/2L, siendo 1,1 veces mayor que el obtenido en el ensayo de 40% y
2 amperios; pero 24,8 veces mayor con respecto al ensayo de 20 % y 2 amperios. Del dato obtenido
se puede analizar, que, en la produccion de ferrato, hay mayor influencia de la concentracion del
electrolito que de la corriente suministrada.

La figura 28 muestra los datos graficados del ensayo a 40% de solubilidad y 4 amperios.
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Figura 28.

Datos de los ensayos a 40% de solubilidad y 4 amperios.
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Nota. Se representan los datos de pH, concentracion de ferrato (V1) y temperatura para el ensayo
a 40% de solubilidad y 4 amperios. La imagen a) muestra los datos del ensayo inicial y la imagen
b) los datos de la réplica.

La planilla de campo de los ensayos a 40% de solubilidad se presenta en el ANEXO 12.

4.1.3. Ensayos a 60% solubilidad

Los ensayos a 60% de solubilidad evidenciaron una mayor produccion de ferrato (V1), respecto a
los ensayos anteriores. Para el ensayo a 2 amperios se obtuvo una concentracion promedio de
1,796 g/2L de ferrato (V1), siendo 2,04 veces mayor al ensayo de 40% con 2 amperios y 47 veces
mas, respecto al ensayo a 20% y 2 amperios. Se registrd un voltaje promedio de 3,425 voltios,
siendo este el dato con mayor valor entre los ensayos a 2 amperios. Los datos obtenidos se
muestran en las gréficas de la figura 29.
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Figura 29.

Datos de los ensayos a 60% de solubilidad y 2 Amperios.
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Nota. Se representa la concentracion de ferrato (1), el pH y la temperatura para el ensayo a 60%
solubilidad y 2 amperios. En la imagen a) se representan los datos del ensayo inicial y la imagen
b) los datos de la réplica.

Para el ensayo a 4 amperios se registro la mayor concentracion de ferrato (V1), 2,452 g/2L, siendo
2,6 veces mayor respecto al ensayo a 40% y 4 amperios, 10,74 veces mayor al ensayo de 20% y 4
amperios, y 64,1 veces mayor al ensayo con el cual se han realizado todas la comparaciones, el
ensayo de minimas condiciones (20% de solubilidad y 2 amperios); permitiendo analizar de forma
definitiva que, aumentar la concentracion del electrolito y la densidad de corriente permiten
obtener una mayor generacién de ferrato (VI). Estos comportamientos se evidenciaron de igual
manera en la bibliografia [12] y [13]; en la investigacion realizada en la bibliografia 12, se muestra
una mayor produccién de ferrato, al terminar el tiempo de reaccién, a medida que se aumenta la
concentracion del electrolito (figura 3); en la bibliografia 13 se muestra la grafica 26, donde se
observa el aumento de la concentracion de ferrato, a medida que se aumenta la densidad de

corriente.

Los datos obtenidos para el ensayo se representan en la figura 30.
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Figura 30.

Datos de los ensayos a 60% solubilidad y 4 amperios.
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Nota. Se representa la concentracion de ferrato (1), el pH y la temperatura para el ensayo a 60%

solubilidad y 4 amperios. En la imagen a) se representan los datos del ensayo primario y la imagen
b) los datos de la réplica.

La tendencia de la temperatura tuvo el mismo comportamiento que los ensayos anteriores, un
ligero crecimiento; se observo que el aumento fue de 1,8°C, mostrandose de manera clara el

comportamiento mencionado anteriormente, de que un voltaje mayor genera un incremento mayor
de la temperatura.

La planilla de campo de los ensayos a 60% de solubilidad se presenta en el ANEXO 13.

Para resumir todas las comparaciones realizadas anteriormente, se presenta la figura 31, que
muestra la comparacion entre la produccion de los diferentes ensayos y el ensayo de minimas
condiciones (20% solubilidad — 2 Amperios).
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Figura 31.

Produccidn de ferrato n veces el ensayo a minimas condiciones.
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Nota. Se muestra el incremento en la produccion de ferrato respecto al primer
ensayo que tuvo las condiciones minimas de concentracion y corriente (20%

solubilidad y 2 Amperios).

Al comparar los ensayos, se observa en primera instancia, que la mayor produccion de ferrato se
obtuvo en el porcentaje de solubilidad mas alto (60%) y la mayor corriente suministrada, es decir
4 amperios, que corresponde a una densidad de corriente de 121,951 A/m?; por lo que se determina
que la produccion de ferrato es directamente proporcional a la concentracion del electrolito y a la

densidad de corriente.

El comportamiento del pH en los diferentes ensayos se observo estable con la misma tendencia a
la disminucidn, con diferencias minimas y sin generar resultados representativos respecto a la
produccidn de ferrato, solamente se observa que a medida que hay mayor produccion menor es el
valor de pH, como se menciond anteriormente, el pH disminuye a medida que el ferrato se va
produciendo. A partir de los datos arrojados por esta variable se analiza que el pH, no es una
variable que afecta la produccion de ferrato (V1).

84



Respecto a la temperatura de la solucion electrolitica, se observo un incremento inferior a los 2°
centigrados durante las tres horas del ensayo, este comportamiento se pudo evidenciar en todos los
ensayos. Cabe destacar que la temperatura inicial dependié del momento atmosférico del dia que

se realiz6 cada ensayo.

El tiempo total de reaccion, establecido para todos los ensayos, fue de 3 horas, sin embargo, la
produccion en cada ensayo varié durante este lapso. En la primera hora se registré una produccién
mayor al 52% del total producido, para 5 de los 6 ensayos realizados, el ensayo que presento una
produccidn menor, a este valor, fue el realizado a 60% y 2 amperios, el cual alcanz6 solamente el
37%. En la figura 32, se observa el porcentaje producido respecto a la produccion maxima de cada

ensayo en funcion del tiempo.

Figura 32.
Tiempo de reaccion vs. porcentaje de ferrato producido.
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Nota. Se muestra el porcentaje de ferrato producido respecto al maximo

producido en 3 horas para cada ensayo.

Para determinar la productividad de cada ensayo se establecié la relacion, produccion de ferrato

(9/L) y consumo energético (kWh); la relacion se grafico, considerando que el consumo energético
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es continuo y estable durante las tres horas de reaccion, por lo que se establecid que la energia para
una hora es 1/3 de la energia total y segundo se consider6 la produccion de cada hora sin tener en
cuenta el acumulado en gramos de ferrato. Esta relacion se grafico con respecto al tiempo y se
encontrd que, en la primera hora se gasta 1/3 de la energia total, produciendo el 58% del ferrato
total, en consideracion al ensayo de menor produccion y 52% para el de mayor produccion, este
resultado indica que las dos horas restantes son menos productivas, dado que se requiere 2/3 mas
de energia, para producir el 42% o el 48% faltante seguin el ensayo de menor y mejor produccion,
respectivamente. Se analiza que en lugar de utilizar las 2 horas y los 2/3 de energia restantes, se
pueden emplear dos lotes, de una hora cada uno, los cuales entregaran de forma independiente un
58% 0 un 52% producido, para el ensayo de menor y mayor produccién, respectivamente. Después
de analizar el tiempo de reaccién, se decidid graficar la relacion de gramos de ferrato producido
por kWh consumido vs. horas de reaccidn para conocer la productividad del ensayo en cada hora

de reaccion. La figura 33 muestra el grafico obtenido de la relacion.

Figura 33.

Ferrato producido por consumo energético vs. tiempo de reaccion.
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Nota. Se muestra la relacion entre la cantidad de ferrato producido y el consumo

energético respecto al tiempo empleado en la reaccion.
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En resumen, la grafica 31 define la produccion de ferrato en los diferentes ensayos, siendo los de
mayor concentracion, los mas productivos; destacandose el realizado a 60% de solubilidad y 4
amperios, seguido del ensayo a 60% y 2 amperios con una produccién del 27% menor con respecto
al ensayo de 60% y 4 amperios. Por otra parte, la figura 33 presenta la relacion entre el ferrato
producido por unidad de energia consumida y el tiempo transcurrido, interpretandose que el ensayo

a 60% de solubilidad y 2 amperios es el que menor consumo energeético unitario presenta.

En la figura 34 se esquematiza, para cada ensayo, los gramos de ferrato producido y el costo de
energia consumida. El comportamiento de la gréafica permite establecer que el ensayo a 60% y 2
amperios presenta la mejor relacion entre la cantidad de ferrato producido en 2 litros y el costo de
la energia, es decir se obtiene mayor cantidad de ferrato con menor energia consumida, en

comparacion con los demas ensayos.

Figura 34.

Costo energético vs. producciéon de ferrato obtenida en cada ensayo.
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Nota. Se muestra el costo energético y la produccién en gramos por dos litros
(9/2L), generados en cada ensayo.

En consecuencia con el alcance del presente proyecto, se demuestra que, técnicamente la

produccion de ferrato VI a partir de viruta de acero al carbon, es viable para todos los ensayos
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realizados. Desde luego, se presentan diferencias entre las cantidades producidas segun la
condicion de cada ensayo, y a partir del comparativo entre los diferentes resultados, se selecciona,
en funcién de la mayor produccion los 2 ensayos mas destacados de los 6 realizados. Estos dos
resultados se caracterizan, uno por producir la mayor cantidad de ferrato en gramos por litro y el
otro por la mayor relacion entre ferrato producido y energia consumida. El ensayo a 60% de
solubilidad y 4 amperios fue el que mayor cantidad de ferrato produjo y el realizado a 60% y 2

amperios presentd la mayor relacion entre la produccion y la energia consumida.

4.2 Costo directo de produccion de ferrato VI

Para conocer el costo directo de ferrato producido, se realizé una comparacion del costo del ensayo
y la cantidad de ferrato producido en cada ensayo. Los costos se establecieron como fijos y
variables. Los costos fijos, fueron aquellos que tuvieron el mismo valor para todos los ensayos,
como lo fueron: los costos de los materiales para los electrodos y los insumos para el decapado.
Los costos variables, asociaron los costos dependientes de la caracteristica del ensayo, siendo los

insumos para el electrolito y el consumo energético los agrupados en este tipo de costo.

Al determinar el costo del ensayo se obtuvo una relacion directamente proporcional, entre las
condiciones del ensayo y el costo, donde se observa que, a mayor concentracion y corriente
suministrada, mayor es el costo presentado.

Mediante la relacion entre el costo causado y la produccidn obtenida en los ensayos realizados, se
obtiene el costo por gramo de ferrato producido; el cual, muestra que la mejor relacién costo-
produccion se obtiene en el ensayo a 60% de solubilidad y 4 amperios. La figura 35 muestra el

costo por gramo de ferrato producido bajo las condiciones de cada ensayo.
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Figura 35.

Costo por gramo de ferrato producido.
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Nota. Se muestra el costo causado por gramo de ferrato producido, en cada

ensayo.
Este comportamiento fue mencionado por Quino quien después de relacionar los costos con la
produccién obtenida, graficd en su investigacion la figura 27 y mostré6 que a medida que se
aumenta la concentracién del electrolito y la densidad de corriente, mayor es la produccion

obtenida y menor el costo presentado [13].

Evaluando los resultados encontrados en los diferentes analisis realizados, se obtiene que el ensayo
con mayor produccién y mejor relacion costo-produccién presenta es el realizado a 60% de
solubilidad y 4 amperios, condiciones bajo las cuales se producen 2,452 gramos de ferrato en 2
litros de solucion, con un consumo de energia de 0,0459 kWh y un costo directo asociado de

$25.439 pesos colombianos por gramo de ferrato (V).

Se realiz6 la comparacion entre el costo por gramo de ferrato producido y el costo reportado por
Quino, este investigador definid el costo por gramo, a partir solamente del costo del kWh, del
NaOH vy el acero de bajo carbono; para hacer la comparacion lo mas cercana posible, se
compararon los costos entre los ensayos con concentracion de electrolito y densidad de corriente

mas cercanos; para el ensayo realizado por Quino se eligio el ensayo a 10M con 60 A/m?y
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respecto a los ensayos realizados en la presente investigacion, se eligié el ensayo a 10,9M con
60,976 A/m2. La tabla 12 muestra la comparacion de precios entre los datos reportados en la
bibliografia [13] y los obtenidos en la presente investigacion, ademas se observa el costo por gramo
de ferrato obtenido.

Tabla 12.

Costos reportados en la bibliografia.

INVESTIGACION
FACTOR DE COSTO Bibliografia [13] | Presente trabajo
Energia ($/kWh) $ 3039 % 569,9
NaOH ($/kg) $ 22871 $ 5.700
Acero de bajo carbono ($/kg) $ 42641 $ 500
Costo por gramo de ferrato ($/g) | $ 387,7| $ 15.394,8

Nota. Se muestra la informacion reportada en la bibliografia y la
presentada en el presente trabajo.

Se observa que el costo, para el ensayo seleccionado en esta investigacion es 39,71 veces mas que
el repostado por Quino, de lo cual se analiza que el costo de la energia es 1,87 veces mayor que el
reportado en la presente investigacion, de igual manera la soda caustica fue 2,49 mayor; por el
contario se observa la disminucion significativa en el costo de la materia prima del anodo, siendo
8,53 veces menor el insumo utilizado en la presente investigacion, demostrando que la viruta

aporta una disminucion considerable en la produccion.

4.3 Disefio factorial 3x2

Al aplicar el disefio factorial 3x2 se obtuvo la tabla 13 donde se observa que el estadistico de
prueba (F) fue mayor al valor critico de F, en los resultados de la concentracién evaluada, en el de
la corriente suministrada y en los arrojados entre la interaccién de estos. Por ende, se rechaza la
hipétesis nula (ver numeral 2.5.2.a.i) que se genero6 respecto a la concentracion, por lo cual se
establecio que utilizar una concentracién diferente para cada ensayo, determina una produccién de
ferrato con diferencia estadistica significativa. De igual manera se rechaza la hipdtesis nula
establecida para la corriente, por ende, se estima que, dependiendo de la corriente suministrada, la
produccién de ferrato presentard cantidades diferentes. En cuanto a la interaccién de estas dos

variables se genera la aceptacion de la hip6tesis alternativa, en la cual se manifiesta que variar las
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condiciones de concentracion del electrolito y corriente entregada, tiene una afectacion directa en

la concentracion de ferrato obtenido.

Tabla 13.

Resultados del disefio factorial 3x2.

ANALISIS DE VARIANZA

Origen de las Sumade Crados Promedio

Variable b de los F Probabilidad  Valor critico para F
variaciones cuadrados .
libertad cuadrados
Corriente Muestra 0,279 1 0,279 283,700 2,798E-06 5,987
Concentracion Columnas 8,052 2 4,026 4100,125 3,909E-10 5,143
Interaccién Interaccién 0,193 2 0,096 98,087 2,614E-05 5,143
Dentro del grupo 0,006 6 0,001
Total Total 8,529 1

Nota. Se muestra la tabla resumen del disefio factorial 3x2 aplicado.

En cuanto a los demas valores obtenidos en la tabla, estos se pueden interpretar de la siguiente
forma. La suma de los cuadrados es la variacion que se le atribuye a la variable, es decir que tanta
variabilidad aporta en el resultado final, esta variable [44]. Se puede observar que de los valores

obtenidos la concentracion es quien mas variabilidad entrega a la produccion de ferrato (V1).

Los grados de libertad se definen como el nimero total de observaciones menos 1, es decir, las
variaciones posibles menos 1 (N-1) [45]. Para este disefio se establece que los grados de libertad
totales son 6 — 1 = 5, de los cuales 1 grado de libertad se encuentra en la variable densidad de
corriente, debido a que esta variable tiene 2 valores, solo se puede establecer 1 variacion (de 2 a 4
amperios). En la variable concentracion se cuenta con 2 grados de libertad debido a que esta
variable cuenta con 3 valores, es decir hay 2 posibilidades de variar. Por Gltimo, la variable

interaccion refleja los grados de libertad restantes.

El promedio de los cuadrados se obtiene dividiendo la suma de los cuadrados en los grados de
libertad, esto permite comparar las relaciones y determinar si hay diferencia significativa, de lo
cual se interpreta que entre mayor sea la relacion, mas afectara esta variable el resultado[44]. Como

se puede observar, la concentracion es la variable que mas afecta la produccién de ferrato (V1).
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El estadistico de prueba es un nimero calculado a partir de los datos registrados, cuya magnitud
permite discernir si se rechaza o no la hipétesis nula [34].

La probabilidad permite determinar qué tan comin o poco comun es el valor F, bajo el supuesto
de que la hipdtesis nula es verdadera, por lo cual se interpreta que a medida que es valor sea bajo,
menos razonable es que la hipdtesis nula sea verdadera. Si la probabilidad esta por debajo del nivel
de significancia (o), que, por defecto, se estable en 0,05, se considera significativa la diferencia
estadistica [46]. Dado que los 3 valores de probabilidad fueron menores al nivel de significancia,
se establece que el rechazo de la hipdtesis nula es correcto y que se cuenta con diferencia
estadistica significativa para esa afirmacion.

Por ultimo, el valor critico de F es una prueba estadistica que determina la distribucién de los
datos en base a un valor predeterminado, siendo los datos estructurados bajo la hipétesis de los
estandares corrientes [47]. Es decir que este valor es el punto tedrico, que define los valores que
apoyan la hipétesis nula, generando el limite en la distribucion de F. Mediante el comparativo
entre el limite de la distribucion y el estadistico de prueba, se pudo determinar que la interaccion

entre la concentracion del electrolito y la densidad de corriente afectan la obtencion de ferrato (\V1).

4.3.1 Superficie de respuesta

La superficie de respuesta se muestra en la figura 36. El modelo obtenido, muestra una superficie
de respuesta plana, en la cual se observa las regiones que favorecen la mayor produccion de ferrato,
la inclinacion de la superficie muestra que el punto 6ptimo se encuentra en el vértice de mayor
concentracion y mayor densidad de corriente, por lo cual se establece que la variable de respuesta
de interés es del tipo: “mientras mas grande es mejor”, es decir que tiene un escalamiento
ascendente [34]. Este resultado es bajo criterios estadisticos los cuales no consideran los diversos
efectos que generan un aumento en la concentracion del electrolito (mayor costo y manipulacién
peligrosa) y en la densidad de corriente (mas costo energético). Sin embargo, la grafica permite

obtener mayor claridad del punto 6ptimo, la inclinacién y tendencia hacia este punto.
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Figura 36.

Superficie de Produccion vs. Densidad de corriente y Concentracion.
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Nota. La grafica muestra la interaccion entre la densidad de corriente en (A/m?)
y la concentracion molar del electrolito, permitiendo establecer el punto éptimo,

el cual fue sefialado por el punto rojo dentro de la gréfica.
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5. CONCLUSIONES
Luego de obtener produccion de ferrato (V1) en cada uno de los ensayos realizados, se concluye
que, utilizar la viruta residual de procesos de torneado, es viable técnicamente para la produccion

de ferrato (V1) por via electroquimica.

Una de las especificaciones que debe cumplir la materia prima (viruta), es que debe seleccionarse
en forma de espiral, tipo continua, para que se logre el entrecruzamiento y se pueda construir el
electrodo. Ademas, la compactacion se debe realizar con la precaucion de no fracturarla ya que
esto hara que la viruta se desmorone y no se alcance la construccién del anodo. Otra especificacion
es la composicion de hierro presente, la bibliografia menciona que un area de 105,15 m? de hierro,
produce 2,03 mM de ferrato[35], en la presente investigacion se utilizé aproximadamente 3 veces
este valor (327, 50 m? de hierro) y se obtuvo una cantidad 3,58 veces mas (7,26 mM), por lo cual
se concluye que la cantidad de hierro en la materia prima es la especificacion con mayor relevancia,
debido a que, a medida que se aumenta la cantidad de hierro se produce mas ferrato, ya que el
hierro es elemento promotor de la formacion de ferrato (V1); cabe destacar que, la investigacion
con el cual se hizo la comparacion [35], utiliz6 acero al carbén con 0,07% C (menor cantidad que
la presente en el acero al carbén de la viruta), ademas, trabajo menor densidad de corriente (45,5
A/m?) que la utilizada en el presente trabajo y utilizd mayor concentracion de electrolito (20M),
deduciéndose que la cantidad de hierro en el anodo genera impacto sobre la produccién y se
corrobora la informacion de la bibliografia [12], que mayor cantidad de carbono, produce mas
cantidad de ferrato (V1).

La conclusion del segundo objetivo especifico es que la celda electroquimica establecida para la
experimentacién cumplié en todos requerimientos. Aquellos como: material resistente a las
caracteristicas quimicas del electrolito y transparencia necesaria para visualizar los fendmenos
ocurridos; su capacidad permitié la sumergencia total de los electrodos y un borde libre suficiente
que garantizo el alojamiento adecuado de la cantidad de electrolito. Por la forma de la viruta se
obtuvo mayor area de contacto en comparacion al area de una superficie plana de un electrodo
convencional. La configuracion de los electrodos exigié para el anodo una cantidad minima de
viruta para garantizar el entrecruzamiento y aportar estabilidad fisica por simple compactacion. La

implementacion de soportes garantizo la localizacion estable de los electrodos durante y para todos
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los ensayos. El conexionado eléctrico y la capacidad de la fuente garantizaron el sentido correcto

de la reaccion electroquimica y el funcionamiento de los electrodos.

Respecto a tercer objetivo especifico, fue posible la cuantificacion del ferrato producido en todos
los ensayos realizados. El ensayo realizado a 4 amperios y 60% de solubilidad, se posicioné como
el ensayo de mejor relacion costo-produccion, llegando a producir 2,452 gramos en 2 litros de
solucién, con 0,0459 kWh y generando un costo de $25.439 pesos Colombianos. Ademas, se
concluye que el ensayo realizado a 2 amperios con 20% de solubilidad, no se justifica
implementarlo para la produccion de ferrato (V1), debido a que presenta la menor produccion
(0,038 g/2L) y el mayor costo, 53,84 veces mas, que el ensayo de mejor relacion costo-produccion.
Los demaés ensayos realizados (4 amperios con 20% de solubilidad, 2 y 4 amperios con 40% de
solubilidad y 2 amperios con 60% de solubilidad) presentaron concentraciones mayores a 0,228
g/2L, con costos inferiores a $230.000, siendo ensayos de posible aplicacion, pero debido a que se
busca obtener la relacion de menor costo con mayor produccion, se concluye que la mejor opcion,

en caso de implementacion, es ensayo a 4 amperios y 60% de solubilidad.

El costo directo de produccion de ferrato ($25.439), se establecio a partir del ensayo que entregd
la mejor relacion costo-produccion, el realizado a 60% de solubilidad y 4 amperios, es decir el
ensayo que presentd menor costo por gramo de ferrato producido. En el trabajo desarrollado por
el investigador Quino, se reportd el costo por gramo de ferrato (VI), el cual fue considerado
Unicamente a partir de los costos del NaOH, de la energia en kwWh y de la materia prima para el
anodo[13]; para observar el comportamiento de los costos entre la bibliografia y la presente
investigacion, se utilizo el costo respecto a los mismos parametros planteados por Quino (costo
energético, costo de NaOH y materia prima para el electrodo) y se utiliz6 el ensayo realizado a
10,9 My 60,98 A/m? (40% y 2 A) para tener la mayor cantidad de variables parecidas. Se pudo
observar que el costo en la presente investigacion fue 15.007 pesos mas, que el reportado por
Quino; cabe destacar que la diferencia mencionada se debe probablemente porque la bibliografia
mencionada, implemento una membrana de intercambio ionico, la cual no se considero en la
presente investigacion porque no se contaba con el recurso para adquirirla y para evitar incurrir en

sobrecostos de produccién.

El estadistico de prueba fue menor al valor critico de F, en todas las variables e interacciones

planteadas, por lo cual se aceptd todas las hipotesis alternativas planteadas; hipdtesis que
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mencionaban que si habia una diferencia entre: utilizar una u otra concentracion de electrolito,
aplicar diferente corriente y entre la interaccion de estas; concluyéndose finalmente que la
concentracion es la variable que mayor impacto genera en la produccién de ferrato (V1) segun el

disefio de experimentos planteado.
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ANEXO 1
CERTIFICADO DE ANALISIS DEL NaOH
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ANEXO 2
FICHA TECNICA DEL ACERO ASTM A36.
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ANEXO 3
COSTO COMERCIAL DE LA VIRUTA.

ASOCIACION DE RECICLAJE JUNTOS POR
LA SOSTENIBILIDAD AMBIENTAL ARSA
NIT: 900.839 486-6
TEL: 310 374 01 40
arsai@ecoalianzaderecicladores.com

‘iasf—r"'

REFERENCIA UNIDAD CANTIDAD COSTO
Viruta kg 1 $500
TOTAL $500

Firma de constancia.
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ANEXO 4
COSTO COMERCIAL DE LA VARILLA DE ACERO AL CARBON DE 1/8”.

- INVERWILLCAR SAS
‘ NIT - 900,088,140 - 6
CLAT 28 A 31
BOGOTA D.C.-BOGOTA - COLOMBIA

«JINVER 2489771 2010936
Wh" a r info@iwsoldaduras_ com
PP ooy i Responsables de iva - Mo somos autorretenadores
Actividad Econdmica 4663 Tarifa 11.04

FACTURACION ELECTRONICA

Clients  AGUA EQUIPOS ¥ PROCESOS SAS DE VENTA
NIT 900,841,160 - 3 N1d. Extranjera - Teléfono 2682427 VME 6230

Direccién CLL 224 19440 SAMPER MENDOZA Vendedor VENDEDOR PRINCIPAL Facha y Hora do Factura
Cludad BOGOTA D.C.-BOGOTA - COLOMBIA Centro Costo 1 Generacién 2021-06-25  15:02:37

Expedicion 2021-06-25 15:02:02

Comeo  aguaep@hotmail.com
Vencimlento 2021-06-25

Order Reference Prefijo Numera
Cadigo Descripcidn Unid Cant V. Unit Valor Total

0010001105002 ZIP 10T 3.2*350 1/8 x (KL) KG 2.00 18,487.39 36.974.79
Total Brute 36,974.79
IVA 7.025.21
Total a Pagar $ 44,000.00

CONDICION DE PAGO

Contado  Efectivo Efective 44 000.00 Cuota 1 Vence el 2021-06-25

VALOR EN LETRAS

Cuarenta Y Cuatra Mil Pesos M/Cte
OBSERVACIONES
Firma Elaborado por : NATALY CARO Firma Recibido

A esta factura de venta aplican las normas relativas a la letra de cambio (articulo 5 Ley 1231 de 2008). Con esta el Comprador declara haber recibido real
y materialmente las mercancias o prestacion de servicios descritos en este titulo - Valor. Resolucién ylo Autorizacién de facturacién No.
18764001241934 aprobado en 2020-07-27 vigente . prefijo VME desde el nimero 101 al 10000

CUFE :376f5005dbb3d2d319a 107 8e44dffeb 270507 ead5d4 1 7Tbe52a07a03e 5526 Tab 10f00a30f3 101 10852854500 2b55570
ORIGINAL Pagina : 1 de 1
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ANEXO 5
COSTO COMERCIAL DE LA LAMINA DE ACERO INOXIDABLE 304.

A CER O S NIT: 900.101.343-1 COTIZACION

. . . 00000560
LU I S ESEO CARRERA 55 59-84 Medellin-Antioguia Fecha: 31/07/2021
UN COMPROMISD INOXIDABLE PBX: 44 88 304 -3217802373

i Vence: 08/08/2021
www.acerosluisesco.com

Cliente: AGUA EQUIPOS Y PROCESOS SAS NIT: 900841160
Direccién: CL 22 A 19 A 40 BRR SAMPER MENDOZAZONA: BOGOTA

Telefono: 2682427

Vendedor: GLORIA PALACIO info@acerosluisesco.com Celular: 3217802373
Cadigo Descripeidn Cantidad Precio Unitario  Total
LI304205X10 T.2009.62.32 LAMINA ACEROD INOX C.20 5x10 REF 304-28 1,00 560.000,0 SB0.000,01
LI304204X8  T.B842.41.24 LAMINA ACERO INOX C.20 4X8 REF 304-2B 1 358.000,0 458.000.00

Flete: 0,00 Total Neto: 771.428 58
Descuento: 0,00 000 % VA 146.571,43
Otro Descuento: 000 0,00 9% Total Operacidn: 918.000,01

Son:NOVECIENTOS DIECIOCHO MIL COM 01/100

Operador:MARIA
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ANEXO 6
COSTO COMERCIAL DE LA VARILLA DE ACERO INOXIDABLE DE 1/8”.

o INVERWILLCAR SAS

NIT : 900,088,140 - 6
CL 17 28 A 31
BOGOTAD.C.-BOGOTA - COLOMBIA
2488771 2010936

' INVER . .
w,"ca r info@iwsoldaduras.com
A E R RN Responzables de iva - No somos autorretenedores
Actividad Econdmica 4663 Tarifa 11.04

FACTURACION ELECTRONICA
Cliente  AGUA EQUIPOS ¥ PROCESOS SAS DE VENTA
NIT 900,841 160 - 3 {ld. Exiranjera : Taléfono 2682427 VME 4406
Direccién CLL 224 19A-40 SAMPER MENDOZA Vendedor VENDEDOR PRINCIPAL Fecha y Hora de Factura
Ciudad BOGOTAD.C-BOGOTA - COLOMBIA Cantro Costo 1 Generacién 2021-04-26 14:17:57

Expedicion 2021-04-26  14:18:18

Correo  aguaep@hotmail.com
quaep@ Vencimlento 2021-04-26

Order Reference Prefijo Numero
Cadigo Descripeidn Unid Cant V. Unit Valor Total

0010001102012 WEST INOX 308L 3.2MM 1/8 x (KL) KG 1.00 54,621.85 54 621.85
Total Bruto 54 621.85
IVA 10,378.15
Total a Pagar % 65,000.00

COMNDICION DE PAGO

Contado  Efectivo Efectivo 65,000.00 Cuota 1 Vence el 2021-04-26

VALOR EN LETRAS

Sesenta Y Cinco Mil Pesos MICte
OBSERVACIONES
Firma Elaborado por : NATALY CARO Firma Recibido

A esta factura de venta aplican las normas relativas a la letra de cambio (articulo 5 Ley 1231 de 2008). Con esta el Comprador declara haber recibido real
y materialmente las mercancias o prestacion de servicios descritos en este titulo - Valor. Resolucién y/o Autorizacién de facturacién No.
1876400124 1934 aprobado en 2020-07-27 vigente . prefijo VME desde el nimero 101 al 10000

CUFE :c85582b65bfd4b450c78006b4483125b95d5981749¢cd7bal42d9¢ce784496d6d4e 126d0574ed405879735f5da25eb79%¢
ORIGINAL Pagina:1de1
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ANEXO 7
COSTO COMERCIAL DEL AGUA DESIONIZADA.

Agua Destilada O Desioni- O
zada 20 Litros - L a $2500

2° en Farmacia
$ 50.000

en 36x $ 1.389

Ver los medios de pago

72 Llega entre mafana y el jueves
Ver mas formas de entrega

Stock disponible

Cantidad: 1 unidad v (43 disponibles

Comprar ahora

Agregar al carrito
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ANEXO 8
COSTO COMERCIAL DEL ACIDO CLORHIDRICO

Blamis

Dotaciones Laboratorio

Cotizacion
Oferta de Equipos y suministros para Laboratorio FW03-V5 No. 57013
Saflores: FUNDACION UNIVERSIDAD DE AMERICA Facha 14082017
Dirsccion: stencin  YENMY HERMAMDEZ PRIETD
C.CoNIT: 00oQa000 Valldez: 147082017
Telafono: Forma Page:  CONTADD CLIENTES
E-Mall: ABBE0T Andrea Velasco
Ham Aaf. Produahbs Maroa Precantaobon Cant. Enbraga Wr. Unitariio Wr.Total IVa& Vigenbs
P VIEEETIEID L mRoPANCL FARA ANALIZIZ MERCK 2,5L 1 |17mezT $470.800 $478.800 F0.STZ00
EMZURE®D ACZ REAG. PH EUR
[25L)
3| VRSES0SI0  |acEITE DE INMERSION FARA MERTK S00ML 1 [1amemeir §$152.200 5154300 $25.258 00
MICROSCOPIA (SO0ML)
3| 1EZEEI00 oo ACETATD ANHIDRD PA. MERCE 1HE 1 |remazmy $415.500 $415.500 $T900200
EMZURE® ACS REAG. PH EUR
(1%3)
4| 1000HZEID leppe 5 ACETOMA FARA ANALIZIS MERCK 2,50 1 [1smszo1T §33.820 §o3.820 F13EEE0
EMZURE ACS I20,AEAG. FHEUR
1.5 L (ACETONA)
g 1OOSIIND linino ACETICO (GLACIAL) 100% MERCH iL 1 [1amszmiT §30.500 §30.500 $17.214.00
ARHIDRC PA EMIUSER
40350 REAG FH EUR (L)
| 1009532500 |4 ripo ACETICO [GLACIAL) 100% MERCE 25 1 (t1emezmiT §129.500 §123.600 $24.624.00
ANHIDRC PA EMIUSER
43,50 REAG. FH EUR (2,5
7| 1BMESID0D |4 ;o BORICO PA. EM3URES MERCH 103 v |1smszoir 177500 §177.500 53374400
403,50 REAG. FH EUR (1KE]
g 1ORITIEND ppys0tACIDG CLORHIDRICD MERCH 2,51 1 [1amazir 38,520 §38.820 F1ETTEED
FUMANTE 37% F_A. EMIURE
A2 IS0REAG FHEURZEL
(MDD CLORHIDRICD)
Observaclonss:
* Fecha de entrega de productos sujeta a venta previa (ver fechas en cotizacion). Productos de importacion no tienen cambic
Blamis Dotaciones Laboratorio 5.A5 SUBTOTAL $12.435.100
Nit. 800.154.351-3 wa $2.358.825
TOTAL $14853.925

OFICINAS ¥ ALMACEN AL PUBLICO:

BOGOTA: CARRERA 47 Mo. 94 A - 06 - LA CASTELLANA
PBX: 611 1B 51 - TEL: 636 05 93 - FAX: 635 0594

MEDELLIN - PBX: 2307352 - 4485720

CALI- PEX: 3315328 - 3733314
JNebsite: www.blamis.com.co
E-mail: blamisbiamis.com.co
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ANEXO 9
COSTO COMERCIAL DEL HIDROXIDO DE SODIO.

CALLE 69 No, 14-15

TELS ; 212 6705 . 1

o
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ANEXO 10
COSTO COMERCIAL DEL kwh.
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ANEXO 11
PLANILLAS DE CAMPO DE LOS ENSAYO A 20% DE SOLUBILIDAD

v Ensayo a 20% - 2 A.
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v Ensayo a 20% - 4 A.

v/ Réplicaa 20% - 4 A.
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ANEXO 12
PLANILLAS DE CAMPO DE LOS ENSAYO A 40% DE SOLUBILIDAD

v Ensayo a 40% - 2 A.

v Réplicaa 40% - 2 A.
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v Ensayo a 40% - 4 A.

Concentracién | Corriente | “oliale
VARIABLES |_electrolito (M) (A) () Hora de inicio g 3: .
0,2 | 4 -
- 23 -movo
40.% sel | =2-Iaag oy
[VARIABLE =
1 2 3 4 5 6 7
MUESTRA t= 00:00 t=00:30 t=01:00 t=01:30 t=02:00 t=02:30 t=03.00

s v 405 / 9:38 v/ 10.05 - 10145 - \[:0S / 11235
Absorbancia - A:06 11,195 10136 12,448 [10:06 12,165 |10:5¢ 2,682 166 1283 |,):36 }1 049
pH 11251 1440 | n,asiq:40isy 20[10210}12,2 [10:40112,93) n:i0 12,05 | 140 f u,q 0
[Temperatura \<.8cla1S 1w 8clq.48 14°C| 10413 ljqsc|1o a51q.8cln S 120°C |u:as o2°C

iGumou NaoH | {22 ]

[Pesokmdo ls\.qz—gz | Fundacon wwm
l Laboratorios y Takeres

Pesocsiose | 24 ase

v Réplicaa 40% - 4 A.

REPLICA
Solubilidad Concentracion | Corriente Votaje
VARIABLES (%) electrolito (M) () v Fecha 0%-mojo /a
40 % | 10,4 4 3.6 Hora de inicio 10 %34 am
[VARIABLE e
1 2 3 4 5 6 7 -
MUESTRA 1= 00:00 1=00:30 1=01:00 1=01:30 1=02:00 1=02:30 t=03-00
'°‘° 11504 / 11334 / |04 v sl v 1i0gt / |iing
Absorbancla R 105 |1.086 [11:25 L 36| 12:0S {2,355 | 12335 12,648 [1:05 {2383 |1 35 1} 089
ptl 10,38 | o (1,83 | a0 11i&9 120 | 10,82 12040 g3 |10 fu B0 |10 juaz
Temperatura e | 1S ngec|inasigsel S inecfinzasiaa |i:5 @2 1vias ez o

[eramesnao | w724 |
proives T =0T ] ' o ?:‘&:"'

lvuhndonmll S0, 3549 J

lp:ocmuo j €6,7243g }
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ANEXO 13
PLANILLAS DE CAMPO DE LOS ENSAYO A 60% DE SOLUBILIDAD

v Ensayo a 60% - 2 A.

Concentracién | Corriente | yotioc | P
VARIABLES |_electrolito (M) (A . e geinicl 9% Ul am
G 35 2 3,4 | [29 -mowto I
Q7 Sel | :
[VARIABLE . Bl
1 z 3 4 5 6 7
MUESTRA 00,00 t=00:30 t=01:00 t=01:30 t=02:00 1=02:30 t=03.00
Fot . A
v / QA4 VOt 10141 v nav - 1 v 123 4 v
Absorbanci; .
rbancia = 1°42 11008 | 15112 12,56¢ | 10 4a211,652 |\\1V2 13,889 | n:42n,92¢6 | 1212 2054
i 10,05 | 9145 .64 [tousias |10vasiqe | 1S ie ¢g | 1-as qca|1*5ig ¢
b o 18,5¢ | 450 111, 5¢|,0:201 28T 0l 14°C 0} @zc| - s0hakc| 2 200@aC
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v Ensayo a 60% - 4 A.

v Réplicaa 60% - 4 A.
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ANEXO 14

RECOMENDACIONES
Para utilizar comercialmente el ferrato (V1) obtenido en la experimentacion, se recomienda una
etapa de investigacion posterior que defina, los procedimientos que conviertan el reactivo obtenido
en producto comercial, o bien, la fabricacion de equipos que permitan la produccién in situ de
ferrato (V1) a partir de viruta de acero al carbén. Algunos de los procedimientos que se pueden
llevar a cabo para obtener el ferrato de la solucion, son la remocion del ferrato del electrolito,
mediante una separacion solido-liquido, no magnética [13], posiblemente una técnica de
cristalizacion de la solucion; ademas el ferrato (V1) al ser un compuesto paramagnético [48]se
podria recoger y concentrar mediante separacion magnética [2], mediante atraccién con un campo

magnético.

Implementar otros materiales para el disefio de la celda; se recomienda utilizar el mismo electrolito
(NaOH- Agua), con la concentracién maxima expuesta (16,35M), ya que se logra produccién de
ferrato y no se incurre en cantidades dispendiosas de manejar. Para la cubeta, hacer uso de
materiales transparentes, evaluar la posibilidad de trabajar con plastico. Para el anodo se
recomienda la viruta de acero al carbén como materia prima. Para el catodo se puede implementar

diferentes metales conductores, evaluar la posibilidad de laminas de Pt, Cu, Zn, Al entre otros.

Considerar el disefio de una celda electroquimica a escala piloto, o bien, un sistema a escala
laboratorio que permitan la produccion in situ, implementado la viruta como materia prima para

la fabricacion del &nodo.

Realizar ensayos utilizando los reactivos del decapado, con electrodos sucesivos hasta agotar la
reactividad de estos, para reducir directamente el costo directo de produccion. Implementar
electrodos de mayor tamafio (méximo el volumen disponible en la celda) probablemente para la
obtencion de mayor ferrato. Disminuir el tiempo de reaccion a 1 hora para reducir el costo
energético. Evaluar temperaturas mayores y menores a la presentada en este trabajo, + 5 °C para

observar que modificacion favorece la produccién

Realizar un estudio de mercado que permita visualizar la competitividad del ferrato (V1) como
agente desinfectante.
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La fase final de produccion industrial sugiere apoyarse en un estudio de factibilidad que contemple
la definicion de un punto de equilibrio para produccion minima, en condiciones de competitividad
del ferrato con otros agentes desinfectantes. Adicionalmente, establecer una estructura de costos
en la cual se tenga en cuenta, ademas del costo directo de produccion, por energia, reactivos y
procesos, involucrar la mano de obra, costos directos de ubicacion, transporte, comercializacion,

distribucion, mercadeo, publicidad, impuestos, margen de utilidad y tasa de retorno de la inversion.
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