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Evaluacion de las condiciones optimas para la
mineralizacion y degradacion del azul
Novactive FHBRNS en aguas*

Luis Fernando Garcés Giraldo**

Resumen

Introduccion. La investigacion consistio en la elimi-
nacion de sustancias recalcitrantes en el agua, es de-
cir, contaminantes sintéticos presentes en aguas resi-
duales, mediante el uso de FeCl, y TiO, y un agente
oxidante como es el H,O,,. Este sistema permite apro-
vechar la energia de la luz artificial para, sin ninguna
etapa intermedia, provocar una serie de reacciones
quimicas que den lugar a la mineralizaciéon o elimi-
nacion de los contaminantes disueltos en las aguas
objeto de estudio. Objetivo. Encontrar las condicio-
nes Optimas para el tratamiento de aguas residuales
con azul Novactive FHBRNS, por procesos de oxida-
cién avanzada empleando luz artificial. Materiales y
métodos. Se utilizé una lampara de luz ultravioleta
marca MIGTHY PURE de 60 Hz, con una cubeta de
vidrio que almacena 15 L de muestra; la muestra se
recirculé con bomba que manejé un flujo de 0.047 L/s.
Resultados. Se obtuvieron un porcentaje de degra-
dacion del 97.3% y un porcentaje de mineralizacion
de 65.8% con el FeCl,. En este mismo experimento
fue donde se obtuvieron los mejores resultados para
la degradacion y mineralizacion del colorante con el
TiO,. Conclusién. El colorante degrada y mineraliza
mas rapidamente con el FeCl,; esto sucedio en el en-
sayo E7 (60 mg/L FeCl,y 1.0 mL/L de H,O,).

Palabras clave: fotodegradacion, Azul Novactive
FHBRNS, agente oxidante, fotdlisis, fotocatalisis.

Evaluation of the optimal conditions for
the mineralization and the degradation of
Novactive blue FHBRNS in water

Abstract

Introduction. This research work consisted on the
removal of recalcitrant substances in water. They
are synthetic pollutants in waste water and can be

removed by the use of FeClI3 and TiO2, plus an
oxidation agent, like H202. This system allows the
use of artificial light for, with no intermediate stages,
provoke chemical reactions that bring the minerali-
zation or the degradation of the pollutants dissolved
in the water studied. Objective. To find the optimal
conditions to treat waste waters with Novactive blue
FHBRNS, by the use of oxidation processes that
uses artificial light. Matetials and methods. A 60 Hz
MIGTHY PURE ultra-violet lamp was used, with a
glass cuvette that contained 15 L of the sample. The
sample was re-circulated with a pump, which had a
0.047L/s flow. Results. A 97.3% degradation rate
and a 65.8% mineralization rates were obtained with
FeCl3. In this same experiment the best degradation
and mineralization rates of the dye were obtained
with TiO2. Conclusion. The dye gets degraded and
mineralized faster with FeClI3. This took place in the
E7 trial (60 mg/L FeCI3 and 1.0 mL/L of H202).

Key words: photodegradation, Novactive blue
FHBRNS, oxidation agent, photolysis, photocatalysis.

Avaliagao das condigdes étimas para a
mineracédo e degradacédo do azul novactive
FHBRNS em aguas

Resumo

Introducgdo. A investigac@o consistiu a eliminagéo
de substancias recalcitrantes na agua, isto &, conta-
minantes sintéticos presentes em aguas residuais,
mediante o uso de FeCl3 e TiO2 e um agente oxidan-
te como é 0 H20u2. Este sistema permite aproveitar
a energia da luz artificial para, sem nenhuma etapa
intermédia, provocar uma série de reagdes quimi-
cas que déem lugar a mineragdo ou eliminagéo dos
contaminantes dissolvidos nas aguas objeto de es-
tudo. Objetivo. Encontrar as condi¢gdes 6timas para
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o tratamento de aguas residuais com azul Novactive
FHBRNS, por processos de oxidagdo avancada em-
pregando luz artificial. Materiais e métodos. Utili-
zou-se um lustre de luz ultravioleta marca MIGTHY
PURE de 60 Hz, com uma cuba de vidro que arma-
zena 15 L de mostra; a mostra se re-circulou com
bomba que manejou um fluxo de 0.047 L/s. Resul-
tados. Obtiveram-se uma porcentagem de degra-
dacéo de 97.3% e uma porcentagem de mineragao

de 65.8% com o FeCl3. Neste mesmo experimento
foi onde se obtiveram os melhores resultados para
a degradacédo e mineragé@o do corante com o TiO2.
Concluséo. O corante degrada e minera mais rapi-
damente com o FeClI3; isto sucedeu no ensaio E7
(60 mg/L FeCI3 e 1.0 ML/L de H20u2).

Palavras importantes: foto-degradagéo, azul No-
vactive FHBRNS, agente oxidante, fotdlises, foto -
catalises.

Introduccidén

La fotocatalisis es definida como la aceleracion
de una fotorreaccién mediante la presencia de
un catalizador. El catalizador activado por la ab-
sorcioén de la luz acelera la reaccion con el reac-
tivo a través de un estado excitado o, bien, me-
diante la aparicion de pares electron-hueco, si
el catalizador es un semiconductor (e y h*). En
este ultimo caso, los electrones excitados son
transferidos hacia la especie reducible, a la vez
que el catalizador acepta electrones de la espe-
cie oxidable que ocuparan los huecos; de esa
manera, el flujo neto de electrones sera nulo, y
el catalizador permanecera inalterado1°,

Una particula semiconductora sera el catali-
zador ideal para una reaccion determinada: si
los productos se forman con una elevada es-
pecificidad, si permanece inalterada durante el

proceso, si se requiere la formacién de pares
electron-hueco y si no se almacena energia
fotdnica en los productos finales, siendo una
reaccion exotérmica y, en principio, solo cinéti-
camente retardada®"®.

Materiales y métodos

El colorante Azul Novactive FHBRNS es uno de
los mas utilizados en la industria textil para el te-
fiido de prendas. La concentracién promedio en
el agua fue de 300 mg/L, que es la concentracion
tipica de los efluentes industriales textiles con
este colorante. En la tabla 1 se presentan los
ensayos que se realizaron; cada ensayo se hizo
por triplicado para disminuir el error experimen-
tal. Para los experimentos se utiliz6 el peréxido
de hidrogeno como agente oxidante (H,0,). La
duracién de los ensayos fue de dos horas.

Tabla 1. Condiciones de los experimentos para los tres colorantes

Experimento Azul Novactive FHBRNS (mg/L) TiO, (mg/L) o FeCl, (mg/L)

H,0, (mL/L)

El 300 0 0
E2 300 30 0
E3 300 30 0.5
E4 300 30 1.0
ES 300 60 0
E6 300 60 0.5
E7 300 60 1.0
E8 300 0 0.5
E9 300 0 1.0

Fuente: elaboracion propia

La degradacion del colorante se evalué mi-
diendo la concentracion del contaminante por
seguimiento del color (fotometria), y la minera-
lizacién, utilizando la técnica del carbono orga-
nico total (COT).
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Para el montaje de los experimentos se llevo a
cabo el siguiente procedimiento:

» Se midieron 15 L de agua, los cuales se
colocaron en el tanque de vidrio.



Se adicioné el colorante en el tanque que
guedd con una concentracién de 300
mg/L.

Inicialmente se agité manualmente la so-
lucién y luego se recirculé a través de la
bombay la lampara.

Se tomo la muestra para medir el color y el
COT inicial.

Se adicionaron las sustancias quimicas de
acuerdo con los experimentos de la tabla 1
(peroxido de hidrégeno, didxido de titanio,
cloruro férrico y sus respectivas mezclas).

Se midié continuamente el pH para ajus-
tarlo en 4 cuando se trabaj6 con FeCl, se
adicion6 H,SO, o NaOH, segun los valores.
ConTiO, los valores de pH fueron medidos
sin requerir adicionar acidos o bases, por
ser mas estables (pH aproximados a 7).

Se tomaron las muestras para ser analiza-
das en el laboratorio; estas fueron toma-
das cada 20 minutos para medir el color, y
cada 40 minutos se midi6 el COT.

Luego de terminar cada experimento se
procedia a lavar la lampara con solucion
de mezcla sulfocrémica diluida y bastante
agua, para dejarlo limpio para el siguiente
experimento.

Los andlisis de color y COT fueron realiza-
dos inmediatamente en el laboratorio.

Para el procesamiento de la informacién se
empled el programa R 2.7.2, y los métodos uti-
lizados fueron: analisis de varianza (ANOVA)
de tres factores con un nivel de confianza del
95% y un nivel de potencia para detectar dife-
rencias significativas del 100%, y analisis fac-
torial 3% para optimizar las variables respuesta:
porcentaje de degradacién y porcentaje de mi-
neralizacion.

Resultados y discusion
En la tabla 2 se presentan los resultados para

la degradacion y la mineralizacion de agua con
el colorante Azul Novactive FHBRNS.

Tabla 2. Resultados para la degradacion y mineralizacion del azul Novactive FHBRNS

Resultados con FeCl,

Resultados con TiO,

Ensayo % degradacién % mineralizacion % degradacién % mineralizacion

% D. E. % D. E. % D. E. % D. E.
El 28.6 1.1 5.3 0.9 28.6 0.9 5.3 0.4
E2 54.3 1,3 26.6 0.9 47.8 0.4 21.3 0.6
E3 64.3 0.9 30.3 1.0 55.4 0.3 26.7 0.8
E4 74.8 0.2 40.3 1.1 60.7 0.2 34.8 0.6
E5 62.2 0.5 345 15 54.1 0.7 24.0 0.7
E6 87.6 0.4 51.7 0.8 68.5 0.8 37.0 0-3
E7 97.3 0.3 65.8 0.4 80.4 0.1 58.1 0.5
ES8 36.7 1.0 13.4 0.7 36.7 1.3 13.4 0.3
E9 44.4 1.2 19.3 0.6 44.4 0.7 19.3 0.4

Fuente: elaboracion propia
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—&— E1: 300 mg/L Colorante

—=— E2: 300 mg/L Colorante + 30

mg/L FeCI3

E3: 300 mg/L Colorante+ 30
mg/L FeCi3 + 0.5 mU/L H202

+— B4: 300 mg/L Colorante30 mg/L
FeCi3 + 1.0 mL/IL H202

% de Degradacion

Tiempo (min)

—— E5: 300 mg/L Colorante + 60
mg/L FeCi3

—e— B5: 300 mg/L Colorante 60 mg/L|
FeCi3 + 0.5 mLIL H202

—+— E7: 300 mg/L Colorante 60 mg/L|
FeC13 + 1.0 mL/L H202

—=— B8: 300 mg/L Colorante + 0.5
mL/L H202

~— E9: 300 mg/L Colorante + 1.0
mL/L H202

100 120

Figura 1. Porcentaje de degradacion del colorante azul Novactive
FHBRNS con FeCl, en los diferentes ensayos
Fuente: elaboracion propia

—— E1: 300 mg/L Colorante

70,0
—&— E2: 300 mg/L Colorante + 30
60,0 mg/L FeCl3
£3: 300 mg/L Colorante+ 30 mg/L
- 500 FeCl3 + 0.5 mL/L H202
© * - B4: 300 mg/L Colorante30 mg/L
8 FeCI3 + 1.0 mL/L H202
% 40,0 —%— E5: 300 mg/L Colorante + 60
mg/L FeCi3
i 30,0 —e— E5: 300 mg/L Colorante 60 mg/L
8 FeCl3 + 0.5 mL/L H202
2 200+ —=— E7: 300 mg/L Colorante 60 mg/L
4 FeCi3 + 1.0mL/L H202
~— EB: 300 mg/L Colorante + 0.5
100 mUL H202
—+— E9: 300 mg/L Colorante + 1.0
0,0 &= mUL H202
0 40 80 120
Tiempo (min)

Figura 2. Porcentaje de mineralizacion del colorante azul Novactive
FHBRNS con FeCl, en los diferentes ensayos
Fuente: elaboracién propia

Enlatabla2 yenlas figuras 1y 2 se muestran
los porcentajes de degradacién y mineraliza-
cion para diferentes ensayos con FeCl, del co-
lorante Azul Novactive FHBRNS; se infiere que
en la fotdlisis (E1) los porcentajes de degrada-
cién y mineralizacion fueron los resultados mas
bajos encontrados para este colorante: 28.6 y
5.3 %, respectivamente.
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El empleo de 30 mg/L del FeCl, (E2) incremen-
té el porcentaje de degradacion y mineraliza-
cion del colorante en un 54.3 y 26.6%, respecti-
vamente; este ensayo se realiz6 con el objetivo
de determinar si el FeCl, fotoactivado es capaz
de generar, a partir del agua, suficientes radi-
cales hidroxilo libre como para degradar y mi-
neralizar el azul Novactive FHBRNS. Por esta



razén se hizo la fotocatalisis sin perdxido de
hidrégeno.

En comparacion con el uso de solo FeCl,, el
empleo de 30 mg/L de FeCl, y 0.5 mL/L de
H,O, (E3) incrementd los porcentajes de de-
gradacion y mineralizacién del colorante en un
64.3 y 30.3%, respectivamente. Esto es expli-
cable ya que en este ensayo el agente oxidan-
te es el radical hidroxilo. Con el aumento del
perdxido de hidrégeno de 0.5 mL/L a 1.0 mL/L
(E4) se pretendia incrementar la velocidad de
degradacion del azul Novactive FHBRNS, ya
gue esta es una fuente de radicales hidroxilo.
Comparando los ensayos E3 y E4, se com-
prob6 que a mayor peréxido de hidrégeno son
mayores los porcentajes de degradacion y mi-
neralizacion del colorante (la cantidad de FeCl,
fue constante); para el ensayo E4 los porcen-
tajes de degradacion y mineralizacion fueron
74.8 y 40.3%, respectivamente.

El aumento del FeCl, de 30 mg/L a 60 mgl/L,
usando solo el fotosensibilizador (ensayos E2
y E5, respectivamente), incremento los porcen-
tajes de degradacién y mineralizacion del colo-
rante en un 62.2% y 34.5%, respectivamente,
aunque el aumento entre ambos ensayos no
es significativo (7 y 8%, respectivamente). El
ensayo con 60 mg/L de FeCl, y 0.5 mL/L (E6)
incrementd los porcentajes de degradacion y
mineralizacion en un 87.6% y 51.7%; este en-
sayo es uno de los mejores para este colorante.
Al aumentar la cantidad de peroxido de hidré-
geno en 1 mL/L (E7) se obtuvieron un 97.3%
de degradacién y un 65.8% de mineralizacion
en dos horas. Este es el mejor ensayo obtenido
para el colorante Azul Novactive FHBRNS.

Para comprobar la importancia de la oxidacién
guimica con peroxido de hidrégeno en esta inves-
tigacion, se realizaron los ensayos E8 y E9 con
0.5 mL/Ly 1.0 mL/L, respectivamente; se obtuvie-
ron un 36.7 y un 44.4% de degradacion, respec-
tivamente, y un 13.4 y 19.3% de mineralizacion,
respectivamente. Los porcentajes de degradacién
y mineralizacion del colorante aumentaron con el
incremento en la cantidad del perdxido de hidré-
geno; esto es muy probable debido a que el H,0,
tiene un alto potencial de oxidacion.

La tabla 2 vy las figuras 3 y 4 muestran los
porcentajes de degradacion y mineralizacion

para diferentes ensayos con TiO,; para la fo-
télisis (E1) los porcentajes de degradacion y
mineralizacion fueron los resultados mas bajos
encontrados para este colorante: 28.6 y 5.3%,
respectivamente. El empleo de 30 mg/L del
TiO, (E2) incrementd los porcentajes de de-
gradacion y mineralizaciéon del colorante en un
47.8 y 21.3%, respectivamente; este ensayo se
realizo con el objetivo de determinar si el TiO,
fotoactivado es capaz de generar, a partir del
agua, suficientes radicales hidroxilo libre como
para degradar y mineralizar el Azul Novactive
FHBRNS. Por esta razén se hizo la fotocatéli-
sis sin perdxido de hidrégeno.

En comparacién con el uso de solo TiO,, el em-
pleo de 30 mg/L de TiO, y 0.5 mL/L de H,O,
(E3) incrementd los porcentajes de degrada-
cion y mineralizacion del colorante en un 55.4
y 26.7%, respectivamente. Esto es explicable
ya que en este ensayo el agente oxidante es
el radical hidroxilo, de gran poder oxidante. El
radical hidroxilo se forma facilmente a partir
del peréxido de hidrégeno por la presencia de
diéxido de titanio, cuando este es fotoactivado
por la luz ultravioleta.

Con el aumento del peréxido de hidrégeno de
0.5 mL/L a 1.0 mL/L (E4) se pretendia incre-
mentar la velocidad de degradacion del Azul
Novactive FHBRNS. ya que esta es una fuente
de radicales hidroxilo. Comparando los ensa-
yos E3 y E4 se comprobd que a mayor peroxi-
do de hidrégeno son mayores los porcentajes
de degradacién y mineralizacion del colorante
(la cantidad de TiO, fue constante).

Es interesante determinar si el TiO, fotoactiva-
do es capaz de generar, a partir del agua, sufi-
cientes radicales hidroxilo como para degradar
y mineralizar el Azul Novactive FHBRNS. Por
esta razén se hizo la fotocatalisis sin peroxi-
do de hidrégeno. El aumento del TiO, de 30
mg/L a 60 mg/L, usando solo el fotosensibili-
zador (ensayos E2 y E5, respectivamente),
incrementd los porcentajes de degradacion
y mineralizacion del colorante en un 54.1% y
24.0%, respectivamente, aunque el aumento
entre ambos ensayos no es significativo (7 y
3%, respectivamente).

El ensayo con 60 mg/L de TiO, y 0.5 mL/L (E6)
incrementd los porcentajes de degradacion y
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mineralizacion en un 68.5% y 37.0%; este en-
sayo es uno de los mejores para este colorante
con el TiO,. Al aumentar la cantidad de peroxi-
do de hidrégeno en 1 mL/L (E7) se obtuvieron

un 80.4% de degradacion y un 58.1% de mine-
ralizacion en dos horas. Este es el mejor en-
sayo obtenido para el colorante azul Novactive
FHBRNS con TiO,,.

—&—E1: 300 mg/L Colorante

—=— E2: 300 mg/L Colorante + 30

mg/L Tio2

E3: 300 mg/L Colorante+ 30
mg/L TiO2 + 0.5 mUL H202

#— B4: 300 mg/L Colorante30 mg/L.
TiC2 +1.0 mL/L H202

% de Degradacion

0 20 40 80 80
Tiempo (min)

100 120 ~ E9: 300 mg/L Colorante + 1.0

—#%— E5: 300 mg/L Colorante + 60
mglL TO2

—e—E5: 300 mg/L Colorante 60 mg/L|
TiC2 +0.5 mL/L H202

—+— E7: 300 mg/L Colorante 60 mg/L|
TiO2 + 1.0 mL/L H202

——— EB: 300 mglL Colorante + 0.5
mUL H202

muL H202

Figura 3. Porcentaje de degradacién del colorante azul
Novactive FHBRNS con TiO, en los diferentes ensayos
Fuente: elaboracion propia

70,0 4

—e— E1: 300 mg/L Colorante

—=— E2: 300 mg/L Colorante + 30
mg/L Tio2

E3: 300 mg/L Colorante+ 30 mg/L
TOZ +0.5mU/L H202

E4: 300 mg/L Colorante30 mgiL
TIO2 + 1.0 mLL H202

% de Mineralizacion

10,0

00 3

Tiempo (min)

—»—E5: 300 mg/L Colorante + 60
mglL Tio2

—e— EB: 300 mg/L Colorante 60 mg/L
TOZ + 0.5 mUL H202

—=—ET: 300 mg/L Colorante 60 mg/L
TO2 + 1.0mUL H202

~— E8: 300 mg/L Colorante + 0.5

mUL H202

—+— E89: 300 mg/L Colorante + 1.0
mU/L H202

Figura 4. Porcentaje de mineralizacion del colorante azul
Novactive FHBRNS con TiO, en los diferentes ensayos
Fuente: elaboracién propia

Conclusioén

Si se comparan los fotocatalizadores utilizados
para el colorante Azul Novactive FHBRNS (Fe-
Cl,y TiO,), se concluye que el colorante degra-
da y mineraliza mas rapidamente con el FeCl,.
Esto sucedio en el ensayo E7 (60 mg/L FeCl,
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y 1.0 mL/L de H,0,), donde se obtuvieron un
porcentaje de degradacién del 97.3% y un por-
centaje de mineralizacion de 65.8%. En este
mismo experimento fue donde se obtuvieron
los mejores resultados para la degradacién y
mineralizacion del colorante con el TiO,,.
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