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|. ANTECEDENTES.

El proceso de elaboracion de productos textiles consiste en un gran nimero de
operaciones unitarias que utilizan diversas materias primas como algoddn, lana,
fibras sintéticas o mezclas de ellas. El impacto ambiental de sus efluentes liquidos
es muy variado, por la gran variedad de materias primas, reactivos y de métodos
de produccion.

En general, las corrientes de agua de descarga provienen principalmente del
desgomado (20%), descrude y macerado (35%) y del blanqueo, tefiido y lavado
(45 %). La cantidad de agua empleada en los procesos textiles varia en forma
considerable dependiendo del proceso especifico y del equipamiento de la planta.
En promedio se han reportado entre 180 y 250 litros de agua por kilogramo de
producto (USEPA, 2010). Una fraccion importante de los contaminantes liberados
al ambiente en los efluentes de este giro industrial son los residuos de colorantes.
Por lo regular los colorantes textiles tienen gran persistencia en el ambiente y los
métodos de tratamiento clasicos no son utiles en su remocion debido a que
oxidaciones o0 reducciones parciales pueden generar productos secundarios
altamente toxicos.

Una gran proporcion de los colorantes no son toxicos a los organismos vivos. Sin
embargo, la fuerte coloracion que imparte a los cuerpos de descarga puede llegar
a suprimir los procesos fotosintéticos en corrientes de agua, por lo que su
presencia debe ser controlada. En general, las moléculas de los colorantes
utilizados en la actualidad son estructuras muy variadas y complejas. La mayoria
son de origen sintético, muy solubles en agua, altamente resistentes a la accién de
agentes quimicos y poco biodegradables. Sus estructuras frecuentemente
contienen grupos azo, antraquinona o ftalocianina. Dadas sus caracteristicas de
solubilidad y estabilidad, los métodos tradicionales de floculacion, sedimentacion o
adsorcion no son Utiles en la remocion de estos compuestos.

Para la degradacion de los colorantes se han utilizado hasta la fecha diferentes
procesos avanzados de oxidacion: Os/UV, H202/UV y fotocatalisis heterogénea asi
como tratamientos combinados de fotocatalisis y oxidacion electrolitica. En
muchos de los casos, la aplicacion de algunas de estas metodologias ha resultado
en la exitosa disminucion de la concentracion de colorante en los efluentes
tratados .

La Directiva 2002/61/CE del Parlamento Europeo y del Consejo por la que se
modifica la Directiva 76/769/CEE, y limita la comercializacion y el uso de
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determinadas sustancias y preparados peligrosos (colorantes azoicos) en textiles.
La citada Directiva prohibe el uso de colorantes azoicos peligrosos y la
comercializacion de algunos articulos textiles y de cuero cuya coloracién se haya
hecho a base de estas sustancias. Antes del 11 de septiembre del 2003, los
Estados miembros deben adoptar y publicar las disposiciones legales,
reglamentarias y administrativas necesarias para dar cumplimiento a esta
Directiva. En Espafia, el Ministerio de Sanidad y Consumo ya esta trabajando para
la adopcion de estos criterios para poder cumplir con las fechas estipuladas 2.

Il. INTRODUCCION.
2.1 Colorantes del tipo Azoicos.

Los colorantes azoicos forman parte de una familia de sustancias quimicas
organicas caracterizadas por la presencia de un grupo peculiar que contiene
nitrdgeno unido a anillos aromaticos; es decir, llevan el grupo funcional RN = N-R’,
en la que R y R' pueden ser un arilo o alquilo. Los colorantes azoicos constituyen
el grupo méas extenso, de todos los colorantes organicos disponibles en el
mercado. La IUPAC define compuestos azo como: "derivados de diazeno
(diimida), HN = NH, en el que ambos hidrogenos estan sustituidos por grupos
hidrocarbilo, por ejemplo, PhN = NPh azobenceno o diphényldiazeno3.

Los derivados mas estables contienen dos grupos arilo. La mayoria de los colores
de articulos textiles y de cuero son tratados con colorantes azoicos y pigmentos *.

La fabricacion de los colorantes azo tiene lugar mediante la diazotacion de una
arilamina primaria, obteniéndose la sal de diazonio. Para la diazotacion, se emplea
acido nitroso, que se obtiene por disolucién de nitrito sédico en agua y posterior
adicién de acido clorhidrico Esta se hace reaccionar con una amina aromatica o
un compuesto alcohdlico, con objeto de formar el colorante. Esta reaccion
denominada de “acoplamiento” o “copulacion”, se realiza en medio acido en el
caso de las aminas y en medio basico en el caso de alcoholes.

Como consecuencia de n-deslocalizacion, los compuestos azoicos arilo tienen
colores vivos, especialmente los rojos, naranjas y amarillos. Por lo tanto, se
utilizan como colorantes y se conocen comunmente como colorantes azoicos, un
ejemplo lo constituye el Naranja disperso 1. Algunos compuestos azo, por
ejemplo, Naranja de metilo, se utilizan como indicadores acido-base debido a los
diferentes colores de la forma acida y de la sal. La mayor parte de DVD-R/+
algunos discos CD-R y R usan tinte azo azul para la capa de grabaciéon. El
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desarrollo de colorantes azoicos, fue un paso importante en el progreso de la
industria quimica.

2.2 Propiedades Fisicas.

Los pigmentos azoicos son particulas incoloras (tipicamente tierras o arcillas), que
se han coloreado mediante un compuesto azo. Estos colorantes azoicos son
importantes en una variedad de pinturas incluyendo las utilizadas en el arte.
Tienen excelentes propiedades colorantes, debido principalmente a la gama que
va del amarillo al rojo, asi como la resistencia a la luz. Esta propiedad sélo
depende de las caracteristicas del compuesto azo orgénico y de la forma en que
han sido absorbidos en el soporte del pigmento.

Muchos pigmentos azo no son téxicos, aunque algunos, como dinitroanilina
naranja, orto-nitroanilina, pigmento naranja 1, 2 y 5 se ha encontrado que resulta
ser mutagénico> Del mismo modo, varios estudios de casos han vinculado
pigmentos azo con el carcinoma de células basales ©.

2.3 Quimica organica de los compuestos azo.
2.3.1 Aril compuestos.

Los compuestos azoicos arilo son generalmente especies estables, de estructura
cristalina. El azobenceno es el compuesto azo aromatico prototipico. Estos se
pueden sintetizar mediante una reaccion de acoplamiento azoico, que implica una
reaccion de sustitucion electréfila donde un cation diazonio arilo es atacado por

otro anillo arilo, especialmente los sustituidos con grupos donantes de electrones
.

Dado que las sales de diazonio son a menudo inestables a temperatura ambiente,
las reacciones de acoplamiento azo se realizan cerca de la temperatura 0°C. La
oxidacion de hidrazinas (R-NH-NH-R') también da compuestos azo 2. Los
colorantes azoicos derivados de la bencidina son carcinégenos y la exposicion a
ellos clasicamente se ha asociado con el cancer de vejiga °. En consecuencia, la
produccion de colorantes azoicos bencidina se interrumpio en la década de 1980
en los paises occidentales industrializados °.
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2.3.2 Alquil compuestos.

Los colorantes azoicos alifaticos (R y/o R'= alifatico) son menos comunes que los
compuestos azoicos arilo. Un ejemplo es dietildiazeno. A temperaturas elevadas o
tras la irradiacion, el carbono-nitrégeno (CN) en ciertos compuestos azoicos
alquilo escinden con la pérdida de gas de nitrdgeno para generar radicales.
Debido a este proceso, algunos compuestos azoicos alifaticos se utilizan como
iniciadores de radicales. Debido a su inestabilidad, las sustancias azoicas
alifaticas presentan riesgo de explosion.

N~ HsC CHs H3C CH3
= AN S N :

o< ir:u><c%—"' SN T2 j;/
HsC~ “CHas N [

Z

Estos radicales pueden iniciar la polimerizacion por radicales libres y otras
reacciones de radicales inducida. Por ejemplo, una mezcla de estireno y anhidrido
maleico de tolueno va a reaccionar en caso de calentamiento, formando el
copolimero mediante la conversion de acetona cianhidrina a hidrazina derivado,
seguido por oxidacion .

2 (CH3)2C(CN)OH + N2H4 — [(CH3)2C(CN)J2N2H2 + 2 H20

[(CH3)2C(CN)]2N2H2 + Cl2 — [(CH3)2C(CN)]2N2 + 2 HCI

2.4 Regulacion europea.

Ciertos colorantes azoicos pueden romperse bajo condiciones reductoras para
liberar grupos de aminas aromaticas definidas. Algunos productos de consumo
gue las contienen, procedentes de colorantes azoicos, fueron prohibidos en lo
referente a su fabricacion y venta en paises de la Union Europea en septiembre de
2003. Puesto que sélo una limitada cantidad de colorantes contiene un numero
pequeiio de aminas, relativamente pocos productos se vieron afectados 2.

2.5 Toxicologia.
El grupo azo caracteristico de los colorantes azoicos, es susceptible de reducirse,

dando lugar a la formacién de aminas aromaticas. Algunas de estas arilaminas
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aromaticas, tienen un potencial cancerigeno. Ademas de dafiar gravemente los
bioecosistemas.

2.6 Proceso de reduccién del grupo azo.

En el caso de producirse la penetracion de estos colorantes en nuestro organismo,
supongamos a través de la saliva o el sudor humano, la reduccion a aminas
aromaticas, puede tener lugar en el interior del mismo (en la microflora intestinal y
en las enzimas hepaticas) por accion de algunos de nuestros enzimas.

De este modo se podria afirmar que aquellos colorantes azo utilizados en la tintura
de articulos textiles que contienen en su estructura una amina cancerigena,
susceptible de ser liberada, poseen por si mismos potencial cancerigeno 3.

2.7 Estructura Cristalina del TiOx.

De las tres fases polimérficas que presenta naturalmente el 6xido de titanio (rutilo,
broquita y anatasa), la anatasa es la fase mas activa entre un intervalo de
temperatura de 400°C y 600°C, disminuyendo su actividad fisicoquimica por
encima de los 600°C. Mientras que el rutilo es la fase mas estable mientras que la
anatasa y broguita son metaestables con respecto a la temperatura 48, La figura
1, muestra las fases naturales del TiO-.

&P

Broguita Anatasa Rutilo
Figura 1. Estructuras cristalinas del TiO2

El esquema 1, muestra los cambios de fase que presenta el TiO2 en funciéon de la
temperatura.

: 400°C 600°C -
Broquita ——— — 5 Anatasa —— — > Rutilo
Esquema 1. Fases cristalinas del TiO2 en funcion de la temperatura.
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La anatasa ha sido utilizada en un gran nimero de procesos de degradacion de
sustancias altamente contaminantes (liquidos y gaseosos) arrojando Optimos
resultados. Se ha reportado que la transicion anatasa-rutilo ocurre entre 400°C y
1000°C 19, ésta depende de la microestructura de los polvos de anatasa, del
contenido de impurezas 2°21, desviaciones de la estequiometria, area superficial °,
tamario de particula %2, entre otros factores.

Las tres estructuras cristalinas son birrefringentes, ademas de que presentan alto
indice de refraccion y valores de la constante dieléctrica grandes. Las estructuras
de la anatasa y del rutilo son octaédricas, mientras que la broquita es ortorrombica
(de la cual no se tiene la estructura de la celda unitaria). En el rutilo, los octaedros
estan ordenados en cadenas paralelas al eje z y los atomos de oxigeno estan
orientados en forma octaédrica distorsionada, compartiendo una arista con
miembros adyacentes a la cadena. Los angulos de enlace -O-Ti-O- son de 90°

(por simetria), 80.8° y 99.2°, figura 2.
3
"—‘—‘—J“'

ce
E//
(

Figura 2. Estructuras cristalinas del diéxido de titanio.

Estudios realizados 23, han identificado siete fases cristalinas que contienen entre
63.6% y 65.5% de oxigeno, perteneciendo todas estas a la serie homologa del
TinO2n-1 (donde n > 10) y a medida que aumenta n, la estructura cristalina de estas
fases se aproxima a la del TiO2.

La estructura del rutilo 24, tiene una celda unitaria tetragonal en donde los &tomos
de O ocupan las posiciones de las esquinas y el titanio se encuentra en el centro,
figura 3.
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Figura 3. Celda unitaria del dioxido de titanio en fase rutilo.

Cada atomo de titanio esta coordinado con seis atomos de O vecinos, situados en
los vértices de un octaedro distorsionado; dos enlaces Ti-O se encuentran a lo
largo de la direccién [110] y cuatro enlaces Ti-O (ecuatoriales) situados en el
plano (110), éstos ultimos son de menor longitud que los primeros. Cada atomo de
oxigeno esta coordinado con tres atomos de titanio, con los tres enlaces Ti-O
sobre un plano. En este material los cationes en la red presentan un estado de
oxidacion +4. La mitad de los sitios octaédricos que estan rodeados por iones O%
estan vacios; esto origina la presencia de “canales” abiertos paralelos al eje [110].
Los canales facilitan la difusion de H, Li y otros atomos pequefios, en direccion
paralela a dicho eje 2°.

2.8 Propiedades electrénicas del TiO2.
Al TiO2 se le considera como un semiconductor, la irradiacion con luz

(principalmente UV) causa que los electrones de la banda de valencia suban a la
banda de conduccion. Ecuacion 1.

Ti0, =2 Ti0, (e + ")
(1)

Los agujeros h* formados en la banda de valencia originando un potencial de
oxidacion, como se muestra en la figura 4.
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Radiacion 0,"

Banda de conduccion A
Foto reduccion

g (&

r.eomblna:lél.""l

OH + ORGANICOS = CO, +H,0
Foto oxidacion

OH' +H*
Figura 4. Esquema de los procesos quimicos en una particula de TiO2 cuando
ésta es excitada con luz suficientemente energética.

En estas condiciones, se crean pares de electron-hueco cuya vida media esta en
el rango de los nanosegundos; en ese lapso deben migrar a la superficie y
reaccionar con especies adsorbidas. Los pares electrén-hueco que no alcanzan a
separarse y a reaccionar con especies en la superficie se recombinan y la energia
se disipa. Esta recombinacién puede tener lugar tanto en la superficie como en el
seno de la particula. El proceso neto es la catalisis de la reaccidn entre el oxidante
y el reductor (por ejemplo, Oz y materia organica).

Durante este proceso, se han observado dos reacciones:

1. Latransferencia del electron del sustrato adsorbido al TiO2. Ecuacion?2.

TiO,(h*) +R-X,, ——> TiO, + R-Xe*_,
)

2. La transferencia del electron de las moléculas de agua y aniones hidréxilo
adsorbidas al TiO2. Ecuaciones 3.
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TiO,(hY) + H,0,, ===+ TiO, + HO®, + H'

3)
T|02lh+] + DHEE]- _}T|Dz + HO.ad

El mecanismo de la segunda etapa es el de mayor importancia y el mas probable
debido a las altas concentraciones de H20 y OH- adsorbidas en la superficie del
fotocatalizador 262,

2.9 Nanotecnologia.

La nanotecnologia es la comprensién y control de la materia en dimensiones de 1
a 100 nm, donde fendmenos unicos conducen a nuevas aplicaciones. Un
nanémetro es la billonésima parte del metro; es decir 1x10° m. La palabra “nano”
viene del griego enano y significa pequefio. La escala que define al prefijo nano es
aproximadamente cuatro veces el tamafio de un atomo. A modo comparativo un
glébulo rojo humano mide aproximadamente 10 000 nm; una célula de E. Coli (la
bacteria presente en la materia fecal) 1 000 nm, una célula viral 200 nm y un ovillo
o cadena enrollada de un polimero de 40 nm, como se muestra en la figura 5.

- ' - N,

-

R g g
N — e . - AT
. S o o

1A Inm

..w"(;».:"'
o AN

-t TNV
Al

a3l

Figura 5. Escala comparativa del nanémetro.
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La nanotecnologia involucra la obtencion de imagenes, medidas, modelado y
manipuleo de la materia a esta escala de longitud. A esta escala las propiedades
fisicas, quimicas y bioldgicas de los materiales difieren de las correspondientes a
atomos o moléculas y de la materia a granel.

El estudio de las propiedades de los objetos y fendmenos a escala nanométrica se
denomina nanociencia. Esta y la nanotecnologia pueden englobarse en la
nanotecnociencia, aunque en general el término de nanotecnologia, es mas
empleado que el de nanociencia. Actualmente comunmente se habla de
nanoingenieria, nanobiotecnologia, nanoelectronica, nanomateriales, nanofases,
etc. En todas estas areas, los principales protagonistas son los nanomateriales

3.0 Importancia de la escala.

Las propiedades ondulatorias de los electrones dentro de la materia y las
interacciones atomicas estan regidas por una rama de la fisica denominada
mecanica cuantica y estan influenciadas por cambios en el material en la escala
del nandmetro. Creando estructuras a la escala del nandmetro, es posible
controlar propiedades fundamentales de los materiales, tales como punto de
fusion, propiedades magnéticas, capacidad de carga eléctrica, incluyendo cambios
del color y sin cambiar la composicion quimica del material. Haciendo uso de este
potencial es que se han desarrollado y se desarrollan productos de altas
prestaciones no disponibles con tecnologias anteriores 28 - 33,

lIl. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

La industria textil es una de las mas importantes de nuestro pais. Sin embargo, es
una de las industrias con mayor consumo de agua y las aguas residuales que se
generan contienen un gran numero de contaminantes de diferente naturaleza.
Entre los contaminantes se destacan los colorantes. Estos compuestos se disefian
para ser altamente resistentes, incluso a la degradacion microbiana, por lo que
son dificiles de eliminar en las plantas de tratamiento convencionales. La alta
toxicidad que presentan los desechos de industrias textiles son las sales como
NaCl y Na2SOas (provenientes del tefiido), agentes surfactantes como fenoles,
metales pesados que estan presentes en los colorantes, compuestos organicos
como solventes clorados (provenientes del lavado y la limpieza de maquinas),
biocidas como el pentaclorofenol (proveniente de fibra de lana contaminada) y
aniones téxicos como el sulfuro (presente en algunos colorantes), entre otros.

[11]



Dependiendo del tipo de colorante, se estima que del 2% al 50% de estos
compuestos se desechan en las aguas residuales y se consideran como
contaminantes persistentes que no pueden removerse con los métodos
convencionales de tratamiento de aguas, debido a su origen y las estructuras
complejas que presentan. Los colorantes estan formados por un grupo de atomos
responsables del color (cromoforos). Los grupos cromoforos mas comunes son los
azo (-N=N-), carbonilo (C=0), metilo (-CHs), nitro y grupos quinoides. Se ha
reportado que el tiempo de vida media del colorante azul 19 es de 46 afios a 25°C
y pH 7.0 aun como desecho natural.

IV. JUSTIFICACION.

De acuerdo al planteamiento del problema y como el colorante Azul Novasol
pertenece a la familia del colorante azul 19, se sintetizaron nanocatalizadores de
TiO2 con iones de La%* por el método sol-gel para degradar este tipo de colorante
en sustancias quimicas como diéxido de carbono, &acido mineral y agua en
concentraciones de partes por millon (ppm) que son menos nocivas al
bioecosistema.

V. HIPOTESIS

El nanocatalizador TiO2 al ser dopado con iones La%" se incrementa la
degradacion del colorante Azul Novasol.

VI. OBJETIVOS.

6.1 Objetivo General.

Degradar fotocataliticamente el colorante Azul Novasol con nanocatalizadores de
TiO2 dopados con iones Lantano (Ill), con una concentracion del 1% y 3% en
peso.

6.2 Objetivo Particulares.

1. Sintetizar nanomateriales de dioxido de titanio (TiO2-70) y Oxido de titanio
dopados con iones La** al 1% (La3*/TiO2-1-70) y al 3% (La**/TiO2-3-70) en
peso del metal por el proceso sol-gel.
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2. Remover el contaminante Azul de Novasol a niveles aceptables por las
diferentes Normas Nacionales e Internacionales.

3. Estudiar la actividad fotocatalitica de los nanocatalizadores de TiO2-70,
La3*/TiO2-1-70, y La3*/TiO2-3-70 y los tratados térmicamente a 550°C, en la
degradacion del Azul Novasol.

4, Evaluar el rendimiento de los nanocatalizadores obtenidos en la
degradacion del Azul Novasol a través de procesos fotocataliticos.

VIl. DESARROLLO EXPERIMENTAL.

Se realizaron tres sintesis por separado de nanocatalizadores a 70°C por el
método sol-gel: el nanocatalizador de Oxido de titanio que se utilizé como
referencia (TiO2-70) y los nanocatalizadores de TiO2 dopados con iones La3* al 1%
y 3% en peso, a partir de nitrato de lantano hexahidratado (La (NO3) -6H20).

La sintesis de los nanocatalizadores se realiz6 en un sistema de reflujo a 70°C y
con agitacion constante como se muestra en la figura 6.

Figura 6. Representacion del equipo de sintesis de los nanocatalizadores
obtenidos.
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Todos los nanocatalizadores se sintetizaron en las mismas condiciones en forma
separada, manteniendo constante temperatura de reflujo (70°C), volumen de
agua, de alcohol, volumen de isopropéxido de titanio, masa de polivinilpirrolidona
(PVP= 40 000 g/mol), agitacion y reflujo. La Unica variable de la sintesis de los
nanocatalizadores es la adicion de 0.156 g. y 0.468 g de los iones La®* (para
obtener un porcentaje de dopaje del 1% y 3% en peso respectivamente) en la
solucion antes preparada, como se describe en el punto 7.2

7.1 Nanocatalizadores de TiOz2 (referencia).

Se preparé una soluciébn que contenia 150 mL de isopropanol (=99.5%, FCC,
Sigma-Aldrich), 6 mL de agua desionizada y 0.5 g de polivinilpirrolidona (PVP 40
000, Sigma-Aldrich). La solucion se adicioné al reactor de vidrio (matraz) de tres
vias, ubicado en una parrilla con manta de calentamiento integrada y agitacion
constante. El sistema a reflujo fue sometido a 70°C. Posteriormente, se agregaron
19.0 mL de isopropoxido de titanio (97% de Sigma-Aldrich), gota a gota por 4 h. La
solucion final con propiedades de gel, se sumergid en un recipiente con agua y
hielo a 3°C por 30 min. El solvente se elimind con la ayuda de un rotavapor (40RP
de ESEVET) a presion reducida, figura 7. Los nanocatalizadores obtenidos en
forma de polvo de TiO:2 se etiquetaron como TiO2-70.

Figura 7. Extraccion del solvente.

7.2 Nanocatalizadores de La®*/TiO2-1-70 y La®*/TiO2-3-70.
Se procedi6 de forma similar respecto a la sintesis del nanocatalizador de TiO2-70.
Se preparé por separado la solucion como se describié en el punto 7.1. En dos

procedimientos por separado, a esta solucion se le agregaron 0.156 gy 0.468 g de
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nitrato de lantano hexahidratado (99.9% de Sigma-Aldrich), equivalente al 1% y
3% en peso. Se realizé el mismo procedimiento mencionado anteriormente en el
punto 7.1 Los nanocatalizadores obtenidos se etiquetaron como: La%*/TiO2-1-70 y
La3*/TiO2-3-7 respectivamente.

7.3 TRATAMIENTO TERMICO.

Los nanocatalizadores sintetizados se colocan en diferentes eventos por separado
en un reactor de cuarzo, como se muestra en la figura 8.

Figura 8. Reactor de cuarzo conteniendo cada nanocatalizador

El tratamiento térmico se realiz6 en el horno TECNOLAB, los tres
nanocatalizadores se sometieron a 550°C durante 13 horas. El horno cuenta con
la capacidad de suministrar un flujo constante de aire para renovar el oxigeno al
interior, se configurd un flujo moderado de aire para evitar pérdidas de material por
arrastre de las particulas mas ligeras. El reactor de cuarzo se colocé dentro del
horno de alta temperatura y se cubrié de material aislante, se acoplaron a los
extremos del reactor de cuarzo las mangueras de hule, una de ellas de la toma de
aire a la parte inferior del reactor y la otra, de la parte superior del reactor a un
medidor de flujo, el flujo de aire fue de 3ml/min (Figura 9).
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Figura 9. Calcinacién con el Horno de Alta Temperatura, flujo de aire y controlador

Este procedimiento se repiti6 para cada uno de los 3 nanocatalizadores
sintetizados.

VIIl. Fotodegradacion Catalitica de los Nanocatalizadores tratados
térmicamente a 550°C.

El método de fotodegradacion consistié en someter el colorante Azul Novasol a la
accion de tres variables: luz UV proveniente una la lampara, solucion de perdxido
de hidrégeno (H202) y un flujo de ozono (Os), en forma separada y posteriormente
juntando las tres variables.

La evaluacion de la fotoactividad catalitica de los nanocatalizadores obtenidos a
70°C y tratados térmicamente a 550°C, consistio en degradar el colorante Azul
Novasol, proponiendo los siguientes sistemas:

1. Sistema: UV/O3/H20:.

2. Sistema: UV/O3/H202/TiO2-550).

3. Sistema: UV/O3/H202/La3*/TiO2-1-550).

4. Sistema: UV/Os/H202/La%*/Ti02-3-550).
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8.1 Curva de Calibracion del Colorante Azul Novasol.

La curva de calibracion de la solucion del Azul Novasol relaciona las absorbancias
de las muestras del proceso de degradacion, obtenidas con un espectrofotometro
UV-VIS, modelo LAMBDA 20 marca PERKIN ELMER, con la concentracion del
colorante en dichas muestras. La concentracion inicial del colorante se fijo en 50
ppm. Se pesaron muestras de 10, 20, 30, 40 y 50 mg de Azul Novasol cada una
de las cuales fueron mezcladas con agua desionizada en un matraz aforado de
100 mL con tapon y se agitaron vigorosamente. Se tomé una alicuota de cada
matraz y se dispuso en una celda PLASTIBRAND de 5.0 mL para colocarla en el
espectrofotometro y obtener el barrido de longitudes de onda entre 200.0 y 800.0
nm. Se recabaron las curvas de absorbancia para las 5 diferentes concentraciones
de Azul Novasol (10, 20, 30, 40 y 50 ppm) en el espectrémetro UV-VIS.

Espectros de Absorcién B 10 ppm
Curva de calibracitn w20 ppm
Azul Novasal 30 ppm
40 ppm

mmm 50 ppm

ABSORBANCIA (U. &)

300 400 S00 600 700 800

LONGITUD DE ONDA (NM)
Figura 10. Espectros de UV-VIS de la curva de calibracion del Azul Novasol.

El valor maximo de absorbancia mostrado en el espectro de UV-VIS para los 5
eventos fue a 597 nm.

Fijando la longitud de onda a 597 nm se obtuvieron 5 pares de datos ordenados
de concentracién y absorbancia (Tabla 1) los cuales se analizaron con el
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programa de computo llamado Polymath y se obtuvo la curva de ajuste y un
modelo donde interpolar.

Tabla 1. Datos de concentracion y absorbancia para el Azul Novasol

Concentracion (ppm) Absorbancia (A)
0 0
10 0.0906
20 0.1666
30 0.2487
40 0.3281
50 0.3881

El ajuste lineal del procesamiento de los datos se presenta en la figura 11.

w— Regresion Lneal

ABSORBACIA (U.A)

Mysorbascia D.DGIDAIS ppen
R* = 09958933

I T T | | | | | | 1
0 5 0 5 20 5 K2 3 & 45 S0

CONCENTRACION (PPM)

Figura 11. Gréfica que representa la curva de calibracion del Azul Novasol.
8.2 Descripcion del Proceso de Fotodegradacion Nanocatalitica.

Se prepar6 1 L de solucién con 0.05 g del colorante Azul Novasol, para obtener
una solucion al 50 ppm, como se muestra la figura 12.

(18]



Figura 12. Solucion de Azul Novasol 50 ppm, en agua desionizada.

De esta solucién, se toma una alicuota de 5 mL para su analisis en el
espectrofotometro de UV-VIS. La gréfica del espectro de UV-VIS del Azul Novasol
se tomo6 como patrén.

Posteriormente, se agregaron 850 mL de solucion de Azul Novasol al 50 ppm con
0.05 mL de peroxido de hidrégeno al 50% al fotorreactor que consiste en un
recipiente de cuarzo transparente con tres vias (entradas) En la entrada de
diametro mayor se colocé la lampara de luz UV de 110 mm de longitud de onda,
1000 Watios, tension, 145 Voltios y corriente de 7.5 Amperes, contenida dentro de
una capucha de enfriamiento con agua de cuarzo marca ESEVE. El fotorreactor se
colocé sobre la parrilla con agitacion integrada y se conecté a un comprensor de
aire Elite, figura 13.

Figura 13. Fotoreactor de degradacion.
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Se introdujo al fotoreactor la manguera de alimentacién de ozono con el difusor en
la punta, del otro extremo la manguera estaba conectada al generador de ozono
HIDROZON K 40. Se pesaron 20.0 mg de nanocatalizador para cada evento
(TiO2-550, La®*/TiO2-1-550 y La**/TiO02-3-550) y se afiaden al fotorreactor para
cada combinacion diferente, segun fuera el caso, a excepcion de la corrida sin
catalizador.

Para agregar el nanocatalizador y evitar pérdidas del mismo en la transferencia, se
vertio el polvo dentro del embudo y con el volumen restante de solucién de
colorante se enjuagd el embudo, arrastrando asi todo el nanocatalizador dentro
del fotorreactor. Se activo el generador de ozono, flujo de Os 3ml/min y se
comprobo que estuviera siendo alimentado al interior del reactor al ver burbujeo
salir del difusor. Se activa el sistema de enfriamiento ESEVE y se comprobé que la
recirculacion funcionaba correctamente. Se activd la agitacibn magnética de la
parrilla pero no asi el calentamiento, (figuras 14).

Figura 14. Fotoreactor de degradacion

Se tuvo asi dentro del fotorreactor la solucion del colorante a degradar, el peréxido
de hidrégeno, el ozono, la turbulencia proporcionada por el flujo de aire y por la
agitacion, solo faltaba la luz UV, para esto se colocoé la coraza protectora alrededor
del fotorreactor para evitar una exposicién directa de la piel a los rayos UV, se
conectd el sistema interruptor de la lampara, se tuvo a la mano el cronémetro, se
encendié la lampara dando asi comienzo la fotodegradacién e inmediatamente se
inicié el cronémetro. (Figura 15).
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Figura 15. Fotoreactor de degradacion

Cuando el crondmetro marc6 8 min, se tomd una muestra del interior del reactor,
para esto se separ0 la conexion entre el compresor de aire y la manguera de la
salida del fondo del fotorreactor, usando un vaso de precipitados de 50 mL se
extrajo una muestra de 5.0 mL. A los 13 min, se tomo la segunda muestra usando
otro vaso de precipitados y se repitié el mismo procedimiento hasta los18 min. Se
cargaron 0.02 mL de peroxido de hidrogeno en la jeringa HAMILTON, al llegar a la
marca de los 20 min, éstos se introdujeron al reactor por la misma via por donde
se tomaron los muestras. Se siguieron tomando muestras cuando el cronémetro
marco 23, 28 y 33 minutos, asi se tuvieron 7 muestras en total, la inicial y 6 mas
durante el experimento. (Figura 16).

mY.

b2 A

Figura 16. Muestras del proceso de fotodegradacion catalitica respecto al tiempo

"

Las muestras se analizaron en el espectrofotometro UV-VIS modelo LAMBDA 20
marca PERKIN ELMER (Figura 17), para esto se usaron cada una de las 7
muestras de los vasos de precipitados (la inicial mas las 6 del proceso de
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fotodegradacion catalitica) para llenar igual numero de celdas de plastico
desechables marca PLASTIBRAND cuya capacidad volumétrica es de 5 mL,
también se llen6 una celda con agua desionizada que fue utilizada como blanco.

Figura 17. Espectrofotometro de UV-VIS

Las celdas con las respectivas muestras se introdujeron en el espectrofotometro
UV-VIS, una por una, para su respectivo analisis y se realizaron los barridos
correspondientes a la region UV-VIS en las longitudes de onda entre 200 nm y
800 nm. Los datos de absorbancia obtenidos por el equipo se transfirieron a
archivos del block de notas de Microsoft y se copiaron en archivos de Excel para
poder ser graficados.

8.3 Espectros de absorcion de la actividad fotocatalitica.

La actividad catalitica que presenta el nanocatalizador TiO2 en la degradacion del
Azul Novasol se presenta en la figura 18.
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Figura 18. Espectros de UV-VIS. Degradacion del Azul Novasol con TiO2-550.

La absorbancia que presenta el nanocatalizador TiO2-550 a los 33 min es de A =
0.191 u.a; correspondiendo a una concentracion residual del Azul Novasol de
23.0692 ppm por el método de interpolacion, dando un porcentaje en la
degradacion del colorante del 51.6% como se muestra en la tabla 2.

Tabla 2. Datos de la concentracion del Azul Novasol con TiO2-550

Por Regresion Lineal

Por Interpolacion

Tiempo (min)

Absorbancia (A)

Concentracion (ppm)

Concentracion (ppm)

0 0.3741 46.5 a7.7
8 0.2401 29.8 29.0
13 0.2074 25.8 25.1
18 0.1984 24.7 24.0
23 0.1869 23.2 22.5
28 0.1883 23.4 22.7
33 0.191 23.7 23.1

Los espectros de la actividad fotocatalitica de los nanocatalizadores de La**/TiO2-

1-550 se presentan en la figura 19.
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Figura 19. Espectros de UV-VIS. Degradacion del Azul Novasol con La®*/TiO2-1-
550.

La absorbancia que presenta el nanocatalizador La®*/TiO2-1-550 a los 33 min es
de A = 0.1391 u. a.; correspondiendo a una concentracién del Azul Novasol de
16.4220 ppm por el método de interpolacion, dando un porcentaje en la
degradacion del colorante del 66.6% como se muestra en la tabla 3.

Tabla 3. Datos de la concentracion del Azul Novasol con La3*/TiO2-1-550.

Por Regresion Lineal Por Interpolacion
Tiempo (min) | Absorbancia (A) Concentracion (ppm) Concentracioén (ppm)
0 0.3742 46.5 47.7
8 0.2039 25.3 24.6
13 0.1858 23.1 22.4
18 0.1718 21.4 20.7
23 0.1572 19.5 18.8
28 0.1424 17.7 16.8
33 0.1391 17.3 16.4
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Los espectros de la actividad fotocatalitica de los nanocatalizadores de La3*/TiO»-
3-550 se presentan en la figura 20.

1.4 1

La’"/TiO,-3-550

Absorbancia (u. a.)

0.0

T T T T T T T T T T 1
300 400 500 600 700 800
Longitud de Onda (nm)

Figura 20. Espectros de UV-VIS. Degradacion del Azul Novasol con La3*/TiO2-3-
550.

El nanocatalizador de TiO2 dopado con un 3% en peso de iones La (Ill) (La®*/TiOz-
3-550), a los 33 min, presenta una A = 0.133 u. a.; correspondiendo a una
concentracion del Azul Novasol de 15.6152 ppm por el método de interpolacion,
dando un porcentaje de degradacion aproximado del 68.5% como se muestra en
la tabla 4.

Tabla 4. Datos de la concentracion del Azul Novasol con La3*/TiO2-3-550

Por Regresion Lineal Por Interpolacion

Tiempo (min) | Absorbancia (A) | Concentracion (ppm) Concentracioén (ppm)

0.0 0.3855 47.9 49.6
8.0 0.2304 28.6 27.8
13.0 0.1945 24.2 23.5
18.0 0.1772 22.0 21.3
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23.0 0.1506 18.7 17.9
28.0 0.1423 17.7 16.8
33.0 0.133 16.5 15.6

Respecto al sistema de la degradacion del Azul Novasol sin catalizador solo con
(UV-H202-03), a los 33 min se observa un valor de la absorbancia de 0.1403 u. a;
correspondiendo a una concentracion del Azul Novasol de 16.5803 ppm por el
método de interpolacion, dando un porcentaje de degradacion del 65.2% como se
muestra en la tabla 5.

Tabla 5. Datos de degradacion del Azul Novasol sistema UV/O3/H20:2

Por Regresion Lineal Por Interpolacion
Tiempo (min) | Absorbancia (A) | Concentraciéon (ppm) | Concentracion (ppm)
0 0.3868 48.1 49.8
8 0.2954 36.7 35.6
13 0.2048 25.5 24.8
18 0.1653 20.5 19.8
23 0.16 19.9 19.1
28 0.1491 18.5 17.7
33 0.1403 17.4 16.6

En base a lo anterior, se usaron los datos obtenidos por el método de
Interpolacion para hacer las comparaciones entre los diferentes arreglos.

8.4 Comparacioén de la efectividad de la fotodegradacion entre los diferentes
arreglos.

8.4.1 Por concentracion.
A continuacion se presentan los resultados condensados del célculo de las
concentraciones del colorante a lo largo del proceso de fotodegradacion del

colorante Azul Novasol usando el método integral (Tabla 6).

Tabla 6. Datos de concentracion del Azul Novasol por el método integral

Tiempo (min) | La®*/TiO2-1-550 | La3*/TiO2-3-550 | TiO2-550 UV/O3/H202
0 47.7 49.6 47.7 49.8
8 24.6 27.8 30.1 35.6
13 22.4 23.5 25.1 24.8
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18 20.7 21.3 24.0 19.8
23 18.8 17.9 22.6 19.1
28 16.8 16.8 22.7 17.7
33 16.4 15.6 23.1 16.6

El grafico de los resultados de la tabla 9 cada arreglo se presenta en la figura 21.
50 —f
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B =% /Ti0,-3-70
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Concentracidn ppm

Figura 21. Fotodegradacion del Azul Novasol por concentracién del colorante.

De modo general, el arreglo en el que se consiguié una menor concentracion de
colorante a los 33 minutos de reaccion fue en el que se usé como catalizador TiO2
dopado con La al 3 % en peso y la mayor concentracion de Azul Novasol se
presentd en el arreglo con el catalizador de TiO2 sin dopar muy por encima del
resto.

De acuerdo a la figura 21, se puede observar que la diferencia entre la mayor y
menor concentracion del colorante al final del experimento fue de 7.4539 ppm y
entre el primer y el quinto mejor resultado fue de 0.9650 ppm. Por lo que se puede
concluir que el nanocatalizador que presenta los mejores resultados en la
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degradacion del Azul Novasol después de 33 min, es el nanocatalizador La**/TiO2-
3-550, seguido del La%*/TiO2-1-550, posteriormente el sistema UV-H202-O3 (sin
catalizador) y en ultimo lugar el nanocatalizador de TiO2-550.

Asi también se establece que el sistema que contiene al TiOz, extraida a los 8
minutos arrojé un resultado mejor que el sistema UV-H202-Os, pero conforme
avanzo el experimento fue empeorando de manera tal que las muestras obtenidas
a los 28 y 33 minutos dieron concentraciones de colorante mayores que las
extraidas anteriormente, finalizando como el arreglo que menor degradacion
alcanz6. Este fendmeno puede indicar que después del minuto 23 el proceso de
degradacion finalizo.

8.4.2 Por porcentaje de degradacion acumulada.

Debido a que las muestras iniciales tuvieron concentraciones diferentes de
colorante Azul Novasol, para comparar de manera adecuada la efectividad de la
fotodegradacién se calculo el porcentaje de colorante degradado.

Se usaron los datos de la tabla 2 (datos de degradacion del Azul Novasol con
TiO2-550), donde las concentraciones de las muestras iniciales representan el
100% del colorante a degradar, las concentraciones de las muestras extraidas a
los 8 minutos representan la cantidad de Azul Novasol sin degradar, por lo tanto la
diferencia entre ambos valores es igual a la cantidad de colorante degradado.
Siguiendo ese razonamiento la diferencia entre las concentraciones a los 18
minutos y las iniciales representan la cantidad de colorante que se degrad6 hasta
ese momento y asi sucesivamente hasta llegar a los datos correspondientes a la
marca de los 33 minutos. Dichas cantidades de Azul Novasol degradado se
convirtieron a porcentajes para facilitar su manejo y se representan en tabla 7.

Tabla 7. Porcentaje de Degradaciéon Acumulada.

Tiempo (min) | La®*/TiO2-1-500 | La%*/Ti02-3-500 | TiO2-500 | UV/O3/H202
8 48.3 43.8 39.2 28.4
13 53.0 52.6 47.4 50.3
18 56.7 56.9 49.7 60.2
23 60.5 63.8 52.7 61.5
28 64.6 66.0 52.3 64.4
33 65.6 68.5 51.6 66.7

Con los datos de la tabla 7 se construyé la grafica de porcentaje degradado con
respecto al tiempo. Figura 22.
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Figura 22. Fotodegradacion del Azul Novasol por degradacién acumulada.

En la figura 22, se puede ver que hay concordancia en los resultados, dando
mayor porcentaje de colorante degradado el arreglo con el nanocatalizador de
TiO2 dopado con La al 3% y el que menor porcentaje de colorante degrado fue el
arreglo con TiO2 sin dopar, habiendo una diferencia de 16.9 puntos porcentuales
entre ellos. Se puede notar que el resultado de la muestra final con TiO2 sin dopar
estd muy por debajo de los porcentajes de degradacién alcanzados por sus
similares y que el porcentaje de Azul Novasol degradado fue menor que el
obtenido en las muestras extraidas a los 23 y 28 minutos. La diferencia entre el
arreglo que mas porcentaje de colorante degradé y el quinto mejor fue de 2.94
puntos porcentuales.

También coincide en que en el primer muestreo, el arreglo con el nanocatalizador

de TiO2 dopado con La al 1% en peso obtuvo un mayor porcentaje de degradaciéon
y el arreglo sin catalizador arrojo el resultado mas bajo.
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Sin embargo también se pueden percibir ciertos cambios al comparar las figuras
21y 22 o las tablas 6 y 7, por ejemplo: aunque al final del experimento (minuto
33), el arreglo con TiO2 dopado con La al 1% tuvo una concentracion de colorante
menor que el arreglo sin catalizador, éste Gltimo alcanz6 un porcentaje de
colorante degradado mayor que el primero. Esto puede deberse a que la muestra
inicial del arreglo sin catalizador tenia una concentracion de colorante 2 ppm
mayor que la muestra con nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 1%, de haber
tenido la misma concentracion de colorante inicial, hubiera terminado en mejor
posicion en cuanto a la concentracion final de colorante.

Lo mismo ocurri6 en la primera extraccion entre las muestras con TiO2 dopado con
La al 3%, donde el primer arreglo degraddé menor porcentaje de colorante pero
tuvo menor concentracion del mismo pasados 8 minutos del experimento y habia
una diferencia de 1.87 ppm entre sus concentraciones iniciales de Azul Novasol.

Este efecto se repite varias veces a lo largo del experimento, y aunque las
variaciones en las concentraciones iniciales de Azul Novasol parecen afectar los
resultados intermedios, al final, el arreglo con nanocatalizador de TiO2 dopado con
La al 3% obtuvo una menor concentracion final del colorante y degrad6 el mayor
porcentaje del mismo, a pesar de ser uno de los dos arreglos con una
concentracion inicial mayor.

El arreglo con nanocatalizador de TiO2 sin dopar fue el que menor cantidad inicial
de colorante tuvo y sin embargo degradé el menor porcentaje de colorante y
termind con mas Azul Novasol que el resto de los arreglos.

8.4.3 Por porcentaje de degradacion por intervalos.

Otro factor a considerar fue las diferencias de velocidad de degradacion entre los
diferentes sistemas. Para comparar dicho factor se calcul6 el porcentaje de
colorante degradado entre un intervalo y otro; es decir, la concentracién de las
muestras a los 8 minutos se restaron de las iniciales (que se consideran como
100%) y se calculé el porcentaje de colorante degradado desde el inicio hasta
transcurridos los 8 minutos, a continuacion las concentraciones de las muestras a
los 13 minutos se restaron de las concentraciones de las muestras a los 8 minutos
(que se tomaron como un nuevo 100%) y se calculo el porcentaje de colorante
degradado uUnicamente entre los 8 y los 13 minutos de iniciado el experimento y
asi sucesivamente. Todo esto con el fin de evaluar la velocidad a la que se
degrado el colorante entre cada extraccion de muestras. La tabla 8 muestra el
calculo de la velocidad de degradacion por intervalos y su correspondiente grafica
se presenta en la figura 2
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Tabla 8. Porcentaje de colorante degradado por cada 5 min de reaccion.

Sistema (0-8) (8-13) (13-18) (18-23) | (23-28) | (28-33)
min min min min min min
La3*/TiO2-1-550 48.3 9.0 7.8 9.0 10.3 2.6
La3*/TiO2-3-550 43.8 155 9.2 17.0 6.1 7.3
TiO2-550 39.2 135 4.4 5.9 0.8 -1.5
UV-H202-0O3 28.4 30.6 19.9 3.4 7.4 6.5
45 —
e L% /Ti0,-1-550
a3 /Ti0,-3-550
25 | mmw Ti0,-1-550
mem V-0,-H,0,

Porcentaje de colorante degradado

0-8 8-13 ! 13-18 ! 18-23 !

t (min)

Figura 23. Grafica de velocidad de degradacion del Azul Novasol por intervalos.

Al analizar la gréfica 23 se puede notar que durante todo el experimento el mayor
porcentaje de colorante se degradd durante los 8 minutos iniciales a la
fotodegradacion, durante el resto del experimento nunca se llego a degradar tanto
colorante, a excepcion del sistema UV-H202-Os, el cual degradé mayor porcentaje
de Azul Novasol en el segundo intervalo (de 8 a 13 minutos) que en el primero. Lo
anterior se puede deber a que durante el primer intervalo el sistema UV-H202-Os3,
tuvo un porcentaje de Azul Novasol degradado por debajo de lo alcanzado por los
otros arreglos, se puede pensar que tuvo una reaccion de degradacion retardada y
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por eso en la segunda extraccion el porcentaje de colorante degradado por la
sistema UV-H202-03, no sélo fue mayor que en la extraccion anterior sino también
fue mayor que el resto de los porcentajes de degradacion de las otras muestras en
el mismo intervalo. Sin embargo dicho porcentaje no llegé a ser mayor que el
alcanzado por los otros arreglos dentro de los primeros 8 minutos de iniciada la
prueba.

El porcentaje de colorante degradado decayd rapidamente en el segundo intervalo
(entre 8 y 13 minutos), esto quiere decir que aunque seguia habiendo
degradacion, el proceso se volvido mas lento.

La disminucion mas dramética del porcentaje de degradacién se dio en el arreglo
con nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 1%, que de degradar 48.3% del
colorante que contenia durante los primeros 8 minutos pasé a degradar 9.03 % de
Azul Novasol los siguientes 5 minutos, lo que significa reducir 5.3 veces su
capacidad de degradacion.

El arreglo en el que decayd menos el porcentaje de degradacion entre el primer y
segundo intervalo (excluyendo la muestra sin catalizador que de hecho aumentd)
fue el que contiene al nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 3%, pasando de
42.2% a 23.04%, disminuyendo 1.8 veces.

Para el tercer intervalo todos los arreglos redujeron su porcentaje de degradacion.

Como era de esperarse, el arreglo sin catalizador fue el que degradé mayor
porcentaje de colorante entre los 13 y 18 minutos, esto debido posiblemente a su
reaccion de degradacion diferida.

Basado en la pendiente de las lineas entre los puntos del segundo y tercer
intervalo, el arreglo con el nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 3% fue el que
tuvo una reduccion mas pronunciada en cuanto al porcentaje de colorante
degradado entre estos intervalos y el arreglo con nanocatalizador de TiO2 dopado
con La al 1% fue el que se redujo en menor magnitud, lo anterior llama la atencién
por lo mostrado entre el primer y segundo intervalo donde los mismos arreglos
tuvieron resultados completamente opuestos, es decir, el que en el segundo
intervalo redujo mas que cualquier otro su capacidad de degradacion para el
intervalo siguiente fue el que la redujo menos.

La muestra con TiO2 sin dopar tuvo el menor porcentaje de Azul Novasol
degradado en el tercer intervalo.
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En la extraccion correspondiente al cuarto intervalo (entre los 18 y 23 minutos) se
puede apreciar un aumento en los porcentajes de colorante degradado en cuatro
de los seis arreglos, debido probablemente al suministro de los 0.02 mL de
peroxido de hidrégeno (H202) pasados 20 minutos de iniciada la prueba, esto
quiere decir que en dichos arreglos la degradacion se acelerd en lugar de seguir
reduciéndose, éste efecto se acentué mas en los arreglos con nanocatalizador de
TiO2 dopado con La al 3% y se dio en menor proporcion en los arreglos con
nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 1% y con TiOz sin dopar.

En el caso particular del arreglo con nanocatalizador de TiO2 dopado con La al
3%, el porcentaje de colorante degradado en el intervalo entre los 18 y 23 minutos
supero el alcanzado en el segundo intervalo. Lo anterior ayudé a que dicho arreglo
obtuviera el mejor resultado respecto a la degradacion al finalizar la prueba.

Los 2 arreglos restantes que no aumentaron sus porcentajes de colorante
degradado durante el cuarto intervalo fueron el que no contenia catalizador y el del
nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 1%. Este Gltimo aunque no se comportd
como el resto de los arreglos, su disminucién en la efectividad de la degradacion
fue, comparada con las anteriores, bastante menor, lo que permite inferir que
agregar el peréxido de hidrégeno en el minuto 20 no bast6 para revertir la
tendencia de reducir su capacidad de degradacién pero si ayuddé a que dicha
tendencia fuera més lenta.

Para el caso de la muestra sin catalizador, en el cuarto intervalo sufri6 su peor
caida en cuanto a porcentaje de colorante degradado, lo que la llevo a tener el
resultado mas bajo en dicha extraccién, esto quiere decir que el impulso a reducir
su capacidad de degradacion fue mayor que el impulso contrario proveniente del
peroxido de hidrogeno.

En el quinto intervalo (entre 23 y 28 minutos), el arreglo sin catalizador y el de TiO2
dopado con La al 1% mejoraron su capacidad de degradacion probablemente
debido al efecto retardado de la adicion del H202, lo mismo que con el arreglo de
TiO2 dopado con La al 1%.

El resto de los arreglos volvio a disminuir el porcentaje de Azul Novasol
degradado. De estos, el arreglo con nanocatalizador de TiO2 sin dopar arrojoé un
resultado negativo debido a que la muestra recolectada en el minuto 28 resultd
tener una concentracion de colorante mayor que la muestra de la extraccion
anterior. (Ver tabla 7)
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En el sexto y ultimo intervalo la muestra con el nanocatalizador de TiO2 sin dopar
mostrd un resultado mas negativo que el anterior, coincidiendo con la suposicion
que el proceso de degradacion estaba revirtiendose.

La capacidad de incremento de degradacion de colorante se observa para el
nanocatalizador de TiO2 dopado con La al 3%.

(34]



IX. CONCLUSIONES.

1. Se obtuvieron por el método sol-gel los nanocatalizadores de TiO2-550,
La*/TiO2-1-550 y La®*/TiO2-3-550.

2. Se estudio la actividad fotocatalitica de los nanocatalizadores de TiO2-550,
La3*/TiO2-1-550 y La3*/TiO2-3-550, respecto al sistema de UV-H202-Os.

3. Se degrado el colorante Azul Novasol por los sistemas propuestos (UV-
H202-03-Ti02-550, UV-H202-03-La®*/Ti02-1-550 y UV-H202-03-La®*/TiO2-3-
550 y UV-H202-03).

4. El nanocatalizador que mejor degradé al colorante Azul de Novasol fue el
La3*/TiO2-3-550 con un porcentaje de 67.0%, es decir, este catalizador
presentd mayor actividad fotocatalitica.

5. Los nanocatalizadores que tuvieron menos eficiencia en la degradacion del
Azul Novasol fueron los La%*/TiO2-1-550 con un porcentaje de degradacion
del 66.8% y el TiO2-550 con un porcentaje del 51.6%

6. EIl sistema que presentd mejor actividad de degradacion del Azul Novasol
respecto al nanocatalizador TiO2-550 es UV-H202-O3z con un 65.2%
Posiblemente por que dicho sistema presente un ligero medio acido que el
TiO2-550.

7. Por lo tanto, la efectividad de degradacion del Azul Novasol en los sistemas
gue se propusieron se enumeran en orden descendente de acuerdo a su
efectividad de degradacion.

La3*/TiO2-3-550 >> La**/TiO2-1-550 > UV-H202-O3 > TiO2-550

8. De acuerdo a la hipoétesis planteada y con los resultados obtenidos
podemos decir que la hipétesis fue cierta o verdadera.
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X. PROPUESTAS.

1. Se propone seguir estudiando la degradacion del Azul Novasol con
nanocatalizadores que presenten un caracter mayor de acidez, porque el
TiOz2 el carécter de acidez de acuerdo a las propiedades periddicas es muy
débil.

2. Dopar al nanocatalizador de TiO2 con iones metalicos del bloque p que
presenten mayor acidez de acuerdo a las propiedades peridédicas como el
azufre.

3. Sintetizar nanocatalizadores superacidos de TiOz, para obtener mejores
resultados en la degradacién del Azul Novasol.
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