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Resumen

La presencia de colorantes azoicos en aguas residuales es una problematica ambiental que
es bastante comun en zonas urbanas, y alin mas en zonas industrializadas, lo que representa
un grave problema para el ambiente y para la salud publica. El origen de estos colorantes se
encuentra de manera preferencial en la industria textil en cuyos procesos se utilizan grandes
volimenes de agua, lo que contrasta con la actual escasez del recurso hidrico en algunas de
las principales urbes de nuestro pais. En este contexto, es necesario la busqueda de
métodos de tratamiento de aguas mas eficientes y econdmicos que los tradicionales para
poder reutilizar el vital recurso renovable en el mayor porcentaje posible. En este trabajo se
desarrolld e implementé un sistema piloto de tratamiento para aguas residuales con
colorante Naranja II en el cual se combiné el proceso de oxidacion avanzada Fenton y la
cavitacion generada por la aplicacion de ultrasonido dentro de un reactor ultrasénico. En
particular, se estudid el efecto de las variables experimentales como son concentracion de
peréxido de hidrogeno, concentracion de hierro y pH de solucion a tratar, estas dos ultimas
variables fueron los factores principales con efectos mas significativos sobre la respuesta
en decoloracion del naranja II mediante proceso sono Fenton, se analizaron decoloraciones
y mineralizaciones mediante espectrofotometria UV-vis y analisis de Carbono Organico
Total, los resultados demostraron un alcance maximo en decoloracion de hasta el 96.6% a
10 minutos de reaccidon y una mineralizacion de hasta 48% a los 10 minutos, esto en
concentraciones de naranja II de 100ppm y una configuracion de factores de pH:4,
FeSO47H>0: 199.9 ppm. y H202: 523 ppm dando una relacion molar de reactivos Fe:H>O»
para proceso sono Fenton con la metodologia aplicada de hasta 1:107 y un costo

aproximado de reactivos para este tratamiento de $20.00 por m* de agua tratada.
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INTRODUCCION

La escasez de agua potable en varios estados del pais es una problematica que afecta a los
usuarios residentes de las capitales mas grandes y o industrializadas, entre sus reflejos, en el
ambito economico, el vital liquido va aumentando su valor conforme la demanda crece,
reservas locales dejan de ser suficiente y en muchas ocasiones las malas practicas en
gestion de aguas residuales generan consecuencias negativas para el ambiente en el que son
depositadas, volviendo ain maés costoso el tratamiento de la misma y la remediacion de
dafos. Ante esta problematica, se ha prestado mayor atencion al tema en tratamiento de
aguas residuales en los ultimos afios con el fin de reutilizar el recurso en el mayor
porcentaje posible, disminuyendo el impacto ambiental causado por estos contaminantes.
Para esto, los procesos de oxidacion avanzada son conocidos por su produccion de radicales
hidroxilos eficaces en la oxidaciéon de muchos colorantes azoicos sintéticos y orgénicos,
disminuyendo asi el impacto ambiental al oxidar los contaminantes en formas menos
dafiinas como dioxido de carbono, sales inorganicas y agua. El uso de este proceso en
conjunto con ultrasonido podria aumentar considerablemente la tasa de oxidacion de los

colorantes contaminantes presentes en el agua residual.



PROBLEMATICA

En promedio la industria textil utiliza 200 Litros de agua para producir 1 kg de productos
textiles, los cuales en su mayoria se usan para la aplicaciéon de quimicos (principalmente
tefiido de telas) y el enjuague de estos (R Ananthashankar, 2013). Alrededor del mundo se
producen aproximadamente mas de 700,000 toneladas de colorantes sintéticos al afio
destinados a la industria textil (Al-Ghouti et al., 2010). En paises como México, cerca del
80% de las aguas residuales son descargadas sin el tratamiento adecuado en distintos
cuerpos de agua (Corcoran & GRID--Arendal., 2010) La mayor cantidad de estos
colorantes son altamente solubles en agua, no biodegradables, toxicos, tienen respuestas
carcinogénicas y muta génicas (Briischweiler & Merlot, 2017*), por lo que su correcto
tratamiento en aguas residuales para preservacion de cuerpos de agua es tarea obligada. Las
grandes cantidades de residuos de colorantes azoico en aguas residuales industriales, el
aumento en la produccion de esta (Corcoran & GRID--Arendal., 2010) y la falta de
infraestructura en materia de tratamiento de aguas representan un impacto ambiental
gigantesco a la riqueza natural del pais y provoca una pérdida importante del recurso
renovable, considerando que menos del 4% del agua en la tierra es dulce, la cudl es

susceptible de ser aprovechada para uso humano.
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1. Marco teorico.

1.1 Colorantes Azoicos.

La principal caracteristica de estos compuestos organicos se centra en que estdn formados
por un grupo croméforo diazo R—N=N—-R’, donde los atomos de nitrogeno estan unidos a
los atomos de carbono. Al menos uno de estos atomos de carbono R o R’, (Figura 1),
pertenece a una amina aromatica y los tipos mas comunes de colorantes azoicos se pueden
resumir de la siguiente manera: arilo-N=N-—alquilo/heteroalquilo. Varios de estos
compuestos azoicos son utilizados como indicadores de pH por sus distintas tonalidades en
medios al reaccionar con compuestos acidos o alcalinos.

Por la facilidad de su sintesis, generalmente en medio acuoso, y sus casi ilimitados
productos de partida, es posible una variedad extremadamente amplia de colorantes
azoicos. Esta variedad de colores aumenta atin mds, ya que una molécula de colorante
puede contener mas de un grupo azoico. La produccion de una inmensa variedad de
colorantes azoicos permite un amplio espectro de tonalidades y solidez de color para su uso

en gran variedad de sustratos.

R

\
N=N
\

Rf

Figura 1. Quimica de los compuestos azoicos. Fuente: Benjah.2007

Los colorantes azoicos naturales son compuestos organicos extraidos de plantas,

animales o insectos, (como el azafran o la chinchilla). La escasez y alto costo de obtencion
de éstos, asi como la limitada gama de colores, incentivaron el desarrollo de compuestos
sintéticos(Campos Ruiz Claudia, 2017). Son pocos los colorantes azoicos naturales
conocidos, sin embargo, los colorantes azoicos representan los colorantes sintéticos mas
numerosos y ampliamente fabricados. Segliin el nimero de grupos azoicos, se denominan
colorantes monoazo, disazo, etc., y a partir de tres 0 mas grupos azoicos, colorantes poliazo

(Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry, 2003).
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En un estudio de 397 aminas aromaticas se identificaron al menos 40 con caracteristicas
mutagénicas, presentes en aproximadamente 180 colorantes azoicos usados en la industria
textil, una razoén para dar mayor importancia al posible riesgo a la salud por exposicion
prolongada a estos compuestos, tanto para trabajadores de la industria como consumidores
finales (Briischweiler & Merlot, 2017b).

Se calcula que el mercado global de colorantes azoicos acidos (los de mayor uso por su
eficiencia en la industria Textil) se aproximé a las 700,000 toneladas en 2011 (UNSD,
2013).

1.1.1 Agua Residual de la Industria Textil.

La composicion, condiciones y/o caracteristicas de las aguas residuales textiles en la
realidad varian ampliamente dependiendo los materiales o fibras a tratar, sus cantidades,
colores usados, distintos procesos de coloracion, equipos utilizados en dichos procesos,
quimicos requeridos, legislaciones del pais e incluso las tendencias de la moda en el
momento. Debido a esto pueden requerir distintos tratamientos en distintos 6rdenes de
procesos para alcanzar los requerimientos de descarga. Algunas caracteristicas de interés

reportadas con las que cuentan en comun estas aguas antes de ser tratadas se muestran en la

tabla 1.

Tabla 1. Caracteristicas comunes en las aguas residuales en la industria textil.(Yaseen & Scholz, 2019).

Referencia Valores
Temperatura (°C) 35-65
pH () 5-10
Colorante (ppm) 50 - 800
COT (mg/L) 85 - 1800
DQO (mg/L) 150 - 7700
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1.2 Clasificacion de tratamiento de aguas residuales.

A partir de los distintos tipos de contaminantes detectados en la caracterizacion del agua
residual a tratar y la eficiencia de remocion de éstos bajo distintos tratamientos, los
procesos y operaciones unitarias para el tratamiento de aguas residuales se agrupan en tres

grupos segun el tipo de contaminante a remover (Mufioz A., 2008),:

e Tratamiento preliminar y primario: Se concentra en operaciones fisicas para
remocion de grasas y solidos tanto suspendidos como gruesos.

e Tratamiento secundario: Se realizan procesos biologicos para eliminar la mayor
cantidad de materia organica en el agua, incluyendo algunos nutrientes presentes en
altos niveles como el fosforo y nitrogeno. A su vez, éstos se dividen en tratamientos
aerobios y anaerobios

e Tratamiento terciario o avanzado: quimicos y combinados o especializados para
remocion de contaminantes no lograda por los tratamientos primarios y secundarios,
aqui se incluyen procesos de pulimento y de oxidacion avanzada, la calidad del
efluente que se pretende obtener en este paso debera cumplir con distintas normas

dependiendo las legislaciones de la zona de descarga.

1.2.1 Tratamiento de aguas residuales con colorantes azoicos.

Las propiedades fisicas y quimicas del agua residual con considerable contenido de
colorantes azoicos pueden variar ampliamente en el rango de sus caracteristicas segun el
caso especifico del uso de estas, por lo que se puede optar entre distintos tipos de
tratamientos para la remocion de compuestos azoicos. Los colorantes mas usados en la
industria son los colorantes niveladores (acidos).

Las propiedades de las aminas aromaticas presentes en los compuestos azoicos
generalmente mantienen un débil rango 4&cido modificando el agua a pH entre 4-7
(Ullmann’s Encyclopedia of Industrial Chemistry, 2003). Una caracteristica importante de
los colorantes azoicos es que la mayoria de ellos son facilmente oxidables en medios

acidos.
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Algunas de las operaciones de tratamiento mas comunes y que han mostrado buenos

resultados en remocion de colorantes en aguas se enlistan en la tabla 2.

Tabla 2. Métodos de Tratamientos de Agua mas comunes para decoloracion de aguas residuales con

colorantes azoicos. Fuentes: (Suteu Daniela & Zaharia Carmen, 2009) ! (Chaco et al., 2006)> (Carmen &

Daniel, 2012)%,(Cortazar-Martinez et al., 2012)4.

Método de Tratamiento

Principal Distincioén

Adsorcion Los contaminantes se retienen en la superficie de algun material
altamente poroso, tiene alta disponibilidad y viabilidad econémica;
ha demostrado decoloracién a en porcentajes del 40% al 98%.!

Irradiacion Mediante la aplicacion de ondas, como rayos gamma y radiaciones

solares, haciéndolo viable economicamente; puede obtener
resultados desinfectantes, asi como remociones de color superiores

al 80% en la mayoria de los casos.?

Procesos de Membrana

Decoloraciones superiores al 95% y la capacidad para recuperar
facilmente materiales para su reciclaje.> Por otro lado requieren
continuo mantenimiento pues sus finas membranas se taponan con

los contaminantes.

Oxidacion quimica / electro-

quimica

Transforman los contaminantes en formas menos daifiinas y/o
facilmente biodegradables, se obtienen decoloraciones superiores

al 90% en cuestion de horas.

Coagulacion - floculacion

Muy eficiente para la remocion de metales pesados y solidos

suspendidos, se logran decoloraciones superiores al 80%

Tratamiento Biologico

Se usan organismos para degradar contaminantes organicos, logran
conversiones de la materia organica presente en biosolidos de hasta

el 70%, aunque en tiempos muy prolongados(dias).>*

Los tratamientos avanzados pueden ser eficientes para la eliminacion diversos colorantes

azoicos y no azoicos, remocion de sales, parasitos, tensoactivos, bacterias, virus, solidos

suspendidos y radionuclidos. En la tabla 3 se muestran los procesos de tratamiento de agua

terciarios y su eficiencia de remocion de diferentes contaminantes, entre los que destacan

los procesos avanzados de oxidacion por su alta eficiencia para eliminar contaminantes

organicos.
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Tabla 3. Tratamientos avanzados de interés y su eficiencia en remocion. Fuente: (Rojas, 2002).

PROCESO EFICIENCIA DE REMOCION

SS DBOs | DQO | NHs | Nog | NOs3 P04 STD
Osmosis Inversa 9599 | 95-99 | 90-95 | 95-99 | 95-99 95-99 95-99 | 95-99
Precipitacion Quimica 60-80 | 75-90 | 60-70 5-15 | 60-50 90-95 20
Intercambio idnico 40-60 | 30-50 | 85-98 | 80-95 80-90 85-98
Electroquimico 80-90 | 50-60 | 40-50 | 80-85 | 80-85 80-85
Oxidacion Quimica 80-90 | 65-70 | 50-80

1.2.2 Procesos avanzados de oxidacion.

Son un grupo de operaciones pertenecientes a los tratamientos terciarios de aguas residuales

y encontramos su mayor funcionalidad en la degradacion de una amplia variedad de

compuestos dificilmente biodegradables, con la ventaja de en varios casos lograr la

completa eliminacion de manera eficiente y/o descomposicion en substancias inocuas.

Estos métodos se basan en la generacion de radicales hidroxilos, los cuales tienen un alto

poder oxidante; en la Tabla 4 se muestra el potencial estdndar de oxidacion de los radicales
libres comparado con otros agentes oxidantes, dejando en evidencia que el valor de 2.8 V
que tienen los hace ser un poderoso agente oxidante. Los radicales libres no son selectivos

en la oxidacion, por lo que logran asi descomponer y/o mineralizar una gran cantidad de

compuestos organicos € inorganicos.

Tabla 4. Potencial de reduccion de agentes oxidantes comunes.

Oxidante E°(V)
Fluor 3
Radical Hidroxilo 2.8
Ozono 2.1
Peroxido de Hidrogeno 1.8
Oxigeno 1.2
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Estos radicales hidroxilos degradan los contaminantes mediante abstraccion de hidrogeno o
adicion electrofilica a dobles enlaces, generando radicales organicos libres que reaccionan
con moléculas de oxigeno formando peroxi-radicales, iniciando asi una serie de reacciones
de oxidacién que pueden concluir con la completa mineralizacion de los colorantes(Chiva

Vicent et al., 2017).

Los PAO, especialmente la oxidacién quimica, han demostrado una gran eficiencia en la
degradacion de compuestos orgdnicos en agua. En la figura 2 se muestra graficamente
distintas tecnologias de tratamiento que mayor remocion de COT y que se recomiendan

para distintos caudales de efluentes.

2000 . . . .
- Cradacidn Himeda AvanzadaThcineracién
1000 Incineracién
. Cmadacion Himeda Azanzada
Osidacién Quimica Omdamor;gHL;zfngda Proceszos
Frocesos de Omdacidn Avanzada ISLOEILOS
100 _ Procesos Bioldgicos
Ozono
10 | TProceszos de Fotocatalisiz Tratamiento Bioldgico
Perdmido de Hidrégens  Procesos
Biclégicos
1_
X
10 20 a0 a0 al &) il a0

Figura 2. Rango de capacidad de remocion de COT de distintas tecnologias de tratamiento de agua, en

funcién de la carga orgénica en ppm (eje y) y caudal en m3/h. (eje x) (Forero E. et al., 2005).

Algunos de los procesos de avanzados de oxidacién mas comunes se enlistan en la tabla 5.

Tabla 5. POA mas conocidos. (Chiva Vicent et al., 2017).

FOTOQUIMICOS NO FOTOQUIMICOS
UV de vacio Ozonizacion
UV-H?>0? Plasma no térmico
UV-0; Ozonizacion con H,0,'0;
UV-Fenton Oxidacion Electroquimica
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Fotocatalisis heterogénea con metales de | Radidlisis

transicion, semiconductores o sensibilizadores. Procesos Fenton (Fe*+/H>0,) y relacionados

Descarga electrohidraulica y ultrasonido

1.2.3 Ventajas y desventajas de los POA.

Algunas ventajas de los POA ‘s en contraste con otros procesos de tratamiento de aguas

residuales (Chiva Vicent et al., 2017; Doménech et al., 2004) son:
e Destruccion de contaminantes y/o transformacion en otros compuestos inocuos o
menos nocivos.
e Los contaminantes no se concentran.
e Selogra la completa mineralizacion de contaminantes organicos.

e En su mayoria no generan lodos o éstos se generan en cantidades menores, por lo
que se reduce o elimina el posterior tratamiento de éstos

e Los catalizadores y reactivos utilizados en los procesos se consumen o transforman
en compuestos no dafiinos, o bien en muchos casos se pueden reutilizar.

e Sirven para una amplia gama de contaminantes que no logran ser degradados con
otros métodos de tratamiento.

e Mejoran y permiten la biodegradabilidad del agua residual, dando paso al uso
posterior de sistemas de tratamiento bioldgico.

e Al ser también tratamientos de pulimento de agua residual, permiten tratar
contaminantes presentes en muy bajas concentraciones.

e Mejora las caracteristicas organolépticas de las aguas tratadas.

Algunas de las principales desventajas que podemos encontrar en estos procesos son: el
elevado consumo energético (principalmente eléctrico por lo que incrementa costos de
operacion), mineralizacion de contaminantes incompleta debido a un rango de pH muy
definido bajo el que trabajan algunos de estos procesos, adsorcion en electrodos y corrosion
en sistemas, asi como los costos de algunos electrodos (Domeénech et al., 2004; Rodriguez

Pefia Mayra & Barrera Diaz Carlos Eduardo, 2020).
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1.3 Reaccion Fenton quimico y sus variables mas influyentes.

El proceso conocido como ‘Dark Fenton’, debido a la tonalidad generada durante el
proceso, es uno de los métodos mas eficientes para la eliminacion de colorantes en aguas
residuales. Este se basa en el uso de dos reactivos ampliamente disponibles, abundantes, no
toxicos y ambientalmente benignos, H>O; y sales de Fe**, dentro de un reactor simple para

Su uso mas comun en tratamiento por lotes.

La reaccion de Fenton ha demostrado buena eficiencia en la degradacion de puestos
alifaticos, aminas aromaticas, aromaticos clorados, PCBs, colorantes azo, clorobenceno,
PCP, fenoles, octacloro-p-dioxina y formaldehido. Son pocos los compuestos no tratables
con estos reactivos, como el acido acético, acetona, acido oxalico, parafinas y compuestos
organoclorados (Bigda, 1995). La reaccion Fenton genera radicales y iones Hidroxilo
cuando el Peroxido de Hidrogeno se descompone en presencia de un ion ferroso (reaccion
1), siendo el radical nuestra especie oxidante de mayor interés, misma que degrada los
contaminantes en subproductos, generalmente, inocuos para el ambiente. Una vez iniciada
la reaccidn, comienza el ciclo redox del hierro en donde el hierro se oxida en presencia del
radical hidroxilo y dando lugar al ion férrico y a un ion hidroxilo (reaccion 2); en presencia
del peroxido restante el ion férrico se reduce, resultando en un ion ferroso, un radical

hidroxilo y uno hidroperoxilo (reaccion 3) (Yatagai et al., 2017).

Fe?* + H,0, — Fe3* + OH- + 0H- (1)
Fe?* + OH:— Fe3* + OH™ (2)
Fe3* + H,0, — Fe?* + HO, + OH-  (3)

La reaccidon tiene lugar con otros metales como el cobre, zinc 0 manganeso, pero por su
baja eficiencia y mayores costos no es viable econdmicamente (Carriazo et al., 2012).

En la reaccion heterogénea se debe tener cuidado al seleccionar el catalizador con Fe?",
pues este debe aportar una reaccion con una baja concentracion de hierro precipitado en
lodos, también considerar factores como la resistencia quimica, eficiencia catalitica y el pH

de trabajo para el catalizador seleccionado (Camilo Garcia et al., 2012).
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Hoy sabemos que la reacciéon Fenton es un proceso catalitico heterogéneo, y no
homogéneo, llevado a cabo por fases nanoestructuradas de 6xidos de hierro, que tienen
comportamiento semiconductor fotocatalizador en condiciones de iluminacién (Ocampo
M. & Suarez R., 2018)

Las variables que mas afectan al proceso de reaccion Fenton son el pH, la temperatura, el
tiempo de reaccion, la composicion del afluente o naturaleza de los contaminantes, asi
como la cantidad de reactivos empleados (H.O. y sales de Fe?"). No existen valores
optimos de estas variables para obtener degradaciones dptimas de todos los contaminantes,
pues el comportamiento de reaccion dependerd de los contaminantes que componen el agua

residual a tratar (Rubio-Clemente et al., 2014).

1.3.1 Temperatura.

Bajo diferentes temperaturas, la reaccion puede ralentizarse o acelerarse debido a un efecto
catalizador, especialmente a temperaturas bajas (<23 °C) o altas (=30 °C), respectivamente.
Se ha observado una eficiencia optima de remociéon a 70 °C (Alves et al., 2009). Por otro

lado, la temperatura es un factor mas costo de controlar.

1.3.2 pH en reaccion Fenton Quimico.

El pH juega un papel importante en la reaccion pues la reaccion del con el H,O; ocurre de
forma 6ptima en medios acidos (pH 2.5 - 5) (Pignatello et al., 2006). Se ha demostrado una
mayor cantidad de formacién de radicales libres a pH de 2.8, sin embargo, a valores de pH
muy bajos, se produce la formacion de Fe?(H20)*" produciendo menos radicales hidroxilos

(Ratanatamskul et al., 2010).

1.3.3 Tiempo de Reaccion.

La reacciéon Fenton comienza desde el contacto entre ambos reactivos, tiene buena
remocion de contaminantes desde los primeros 5 minutos y se ha probado una muy buena
respuesta en la oxidacion de éstos a los 10 minutos(Rubio-Clemente et al., 2014). A partir

de este tiempo, la reaccion se ralentiza de manera exponencial, llegando a casi completas
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mineralizaciones en aproximadamente 21 horas; un tiempo de residencia tan alto no resulta

viable para intereses econdmicos.

1.3.4 Concentracion de Reactivos H202y Fe?.

La generacion de radicales aumenta conforme se aumentan las concentraciones de ambos
reactivos (H202 y Fe?), pero el exceso de peroxido de hidrogeno aumenta la demanda
quimica de oxigeno (DQO) remanente, formando compuestos secundarios que aun siendo
especies oxidantes (radicales hidroperoxilos), ralentizan la reaccion (Ameta et al., 2018).
Algo similar ocurre con el exceso de Hierro, el cual genera mayor cantidad de lodos y
productos secundarios no deseados los cuales pueden dafiar el sistema donde se lleva a cabo

la reaccion.

1.3.5 Ventajas y desventajas del proceso Fenton Quimico.

Ventajas:
e Degrada una gran variedad de contaminantes.
e Los reactivos utilizados son abundantes y comercialmente asequibles.

e Se puede realizar a presion y temperatura ambiente sin agregar energia al proceso.

Desventajas:
e No siempre mineraliza los contaminantes por completo.
e Requiere ajustar el pH del agua antes del proceso y después del mismo para su
descarga.
e Se debe eliminar el hierro residual.

e Cuidar el correcto almacenamiento de reactivos.

1.4 Ultrasonido.

Son ondas mecénicas de frecuencias mas altas que el rango audible humano (20-20,000 Hz)
que generan variacion en la presion del medio donde se aplique. Esta variacion en la
presion es generada por una accidon mecanica; el efecto es similar a una roca que cae en

agua, o un cincel que rompe el suelo.
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1.4.1 Amplitud y longitud de frecuencia de onda

La amplitud de onda es la distancia entre los puntos méximos de la onda y el punto de
equilibrio (0,0), hasta el punto maximo de la misma (Y1, 2, 3, n...,), mientras que la
longitud de onda A, seria la distancia entre los puntos donde la onda encuentra su punto de

equilibrio, esta se mide en hertzios (Hz), Figura 3.

Figura 3. Grafico de onda.

A su vez, entendido estas dos propiedades, se entiende como intensidad de onda a la
potencia (W/m?) que es transmitida al medio y es perpendicular a la direccion de

propagacion.

En los procesos sono-quimicos, estas vibraciones se utilizan para generar efectos quimicos
con la ventaja de funcionar en presion y temperatura ambiente. Algunas aplicaciones

comunes para estas ondas se describen en tabla 6.

Tabla 6. Uso de frecuencias segun aplicacion.(Cortijo Leyva René Ernesto, 2018)

APLICACION FRECUENCIA RANGO DE
(KHz) INTENSIDAD (W/cm?)
Sefiales submarinas de baja frecuencia 16-20 -
Aparatos de control ultra sonoro y apertura de 25 -
puertas
soldadura 16-20 3-32
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Limpieza industrial y desengrase 20-25 <6
Soldadura de plasticos 20 1x107
Soldadura de metales 10-60 1x10™
Mecanizacion 20 Variable
Extraccion 10 500
Medida de espesores 300 -
Trabajos biologicos experimentales 750 -

A partir del largo rango de frecuencia (20 KHz- 10 MHz), se distinguen tres grupos dentro del
ultrasonido (Figura 4). Como se puede observar, las ondas de ultrasonido de baja, que son las
que usualmente se usan para fines industriales, se encuentran fuera del rango del espectro

audible.

20 Hz 20Hz -20KHz 20KHz-100KHz 100KHz-1MHz 10MHz
Infrasonido  Espectro Audible Ultrasonido de Ultrasonido de ~ Ultrasonido de
potencia sefial diagndstico
NS
e
A 4

Figura 4. Clasificacion del sonido por intensidad de frecuencia.(Corona Jiménez & José Javier Benedito Fort

José Vicente Garcia Pérez, 2013).

1.4.2 Cavitacion por ultrasonido

La cavitacion producida por ondas de ultrasonido consiste en ciclos alternos de compresion
y expansion de los gases y cavidades presentes en el medio. Durante la expansion, las
burbujas generadas en estas cavidades van creciendo y almacenando energia de las ondas,
superando las fuerzas moleculares del propio medio. Cuando la energia ya no puede ser
almacenada en estos espacios ‘vacios’ o de gas, la presion en el interior es mucho por
debajo de la presion de vapor de este, es entonces cuando la burbuja implosiona, como se

muestra en la figura 5.
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La presion propagada en un medio liquido se expresa:

P=P,+P,(3.1)
donde Pj: presion hidrostatica y P, : presion acustica. Debido a que una onda
acustica aplica ciclos de compresion y expansion de manera ciclica, en la Durante un ciclo
de compresion la distancia entre moléculas disminuye y la presion se define:

P=P,+P, (32
Durante el ciclo de expansion esta distancia aumenta:

P=P,—P,(3.3)

Camorasian Comorasidn

AVAVAVA

implosion

Presion acdstica

Expansisn Expansién Expansidn

i6 Crecimiento en ciclos de ~ (o
dGelger;m})n 6n-C 7 Tamafio maximo Implosién
xpansion-Compresion . -
¢ burbuja CXpansion-L.ompresio (inestabilidad)

Figura 5. Proceso de Cavitacion inducida por ultrasonido. (Calderén et al., 2019).

A intensidades de cavitacion mayores, es decir frecuencias mayores, el crecimiento de las
burbujas es demasiado rapido y a las burbujas no les da tiempo de almacenar energia y
ascienden a la superficie rapidamente. Por lo que el uso de las bajas frecuencias mejora el
control de las burbujas, el almacenamiento de energia en mayor cantidad de ciclos de

compresion-expansion son posibles, permitiendo implosiones mas fuertes.
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La cavitacion por ultrasonido puede ocurrir aplicando ultrasonido de manera directa o
indirecta segun sea el equipo o disponibilidad, dependiendo si el sonotrodo o fuente de
ultrasonido esta en contacto directo con el medio a sonicar.

La aplicacion indirecta se irradia a través del medio sin entrar en contacto directo, un
ejemplo son las tinas de limpieza ultrasonica este tipo de exposicion tiende a ser captada
por cualquier elemento expuesto. Esta exposicion puede tener efectos hematoldgicos o

genéticos sobre los limites permitidos (Cortijo Leyva René Ernesto, 2018).
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2. Antecedentes

Algunos de los trabajos mas recientes relacionados al tema de investigacion:

Existe una amplia variedad de articulos y reportes publicados sobre resultados obtenidos en
experimentacion de tratamiento de aguas residuales en diversas industrias tanto alimenticias
como textiles que sugieren y han probado el uso combinado de tecnologia ultras(Alonso et
al., 2018a; Kaya & Asct, n.d.) (Alonso et al., 2018a; Kaya & Asci, n.d.), sin embargo, a
sabiendas de la efectividad del uso combinado de tecnologias, no se ha encontrado
literatura que pruebe su aplicacion a una escala piloto. Aunque las caracteristicas del agua
residual de la industria textil pueden encontrarse en un rango muy amplio de caracteristicas
fisico quimicas, las concentraciones presentes de color en la experimentacion para la
degradacion de los colorantes azoicos mediante sono Fenton con cavitacion de baja
frecuencia (20-80 kHz ) suelen ser trabajadas en rangos de concentraciones pequenas desde
10 ppm hasta los 300 ppm (Holkar et al., 2016), aunque también se han probado
frecuencias mas altas y han demostrado remociones considerables en concentraciones
>1g/L, las frecuencias bajas han demostrado mejores remociones de color en la mayor parte
de la experimentacion (Maleki et al., 2015), las metodologias con mejores resultados en
decoloracion han sido realizadas en procesos batch con agitacion constante, esto, para una
escalabilidad resulta poco practico debido a la naturaleza de aplicacion de ultrasonido para
generar cavitacion en un medio, los escasos trabajos de investigacion sono Fenton en flujo
continuo han demostrado que también se pueden obtener remociones similares a las
obtenidas en procesos batch, por lo que un escalamiento del proceso resulta de mucho

interés.

e Kaya, S., & Asc1, Y. B. (s/f). Application Of Combined Ultrasound And Fenton
Reagent In Sugar Industry Wastewater Treatment. Donde se us6 un proceso Sono-
Fenton y se investigd el efecto del pH, concentraciones de Fe y H>O» y el tiempo de
reaccion en la decoloracion y reduccion DQO. Se logrd reduccion del DQO del
98%, color del 96% y se concluyd que el uso combinado de reactivos de Fenton y

ondas de sonido ultrasonicas fue altamente efectivo.
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Algunas investigaciones con buenos resultados en la combinacién de ambas tecnologias

de remocion:

Asghar, A., Ramzan, N., Jamal, B. ul, Magsood, M., Sajjadi, B., & Chen, W. Y.
(2020). Low frequency ultrasonic-assisted Fenton oxidation of textile wastewater:
process optimization and electrical energy evaluation. Water and Environment
Journal, 34(4), 523-535. En este estudio se us6 verde de malaquita como
contaminante modelo. Se utilizd un disefio compuesto central para el disefio
experimental y los resultados sugirieron que la oxidacion de Fenton asistida por EE.
UU. podria considerarse un método eficiente para tratar las aguas residuales

recalcitrantes.

Alonso, M. L. F., Antonio, G. A. J., Humberto, S. T., & Carlos, D. D. (2018).
Tratamiento de aguas residuales de la industria textil mediante coagulacién quimica
acoplada a procesos Fenton intensificados con ultrasonido de baja frecuencia.
Revista Internacional de Contaminacion Ambiental, 34, 157-161. Encontraron
condiciones Optimas de operacion US/H202/Fe fueron: 1 mmol de Fe2+, 14 mmol
de H202 y pH 3. El uso de ondas de ultrasonido incrementa la eficiencia del

proceso alrededor de 10 %.

Las condiciones establecidas en algunas investigaciones destacadas sobre

degradacion de colorantes azoicos mediante sono-Fenton se comparten en la tabla 7.
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Tabla 7. Condiciones reportadas para degradacion de colorantes azoicos mediante sono-Fenton.
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3. Justificacion.

La eliminacién de los colorantes presentes en las aguas residuales de la industria textil
plantea un desafio ambiental significativo, a pesar de que se han propuesto diversas
tecnologias para tratar estos efluentes. Debido a la complejidad de la composicion de estas
aguas, generalmente se requiere el uso de dos o mas enfoques para lograr eliminar los
contaminantes. La industria textil consume grandes cantidades de agua en sus procesos, lo
cual, junto con la escasez creciente de este recurso, hace que sea importante buscar
tecnologias que permitan el reciclaje del agua residual o su descarga al medio ambiente sin
causar dafios.

La mayoria de los estudios e investigaciones realizadas sobre el tema han sido realizadas a
escala de laboratorio, en volimenes muy pequeios y/o en concentraciones de contaminante
reducidas, una tecnologia que ha demostrado ser funcional y efectiva requiere el disefio de
una metodologia a nivel piloto que sostenga los resultados reportados en condiciones

practicas y palpables en trenes de tratamiento de aguas.
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4. Hipotesis

El uso combinado de Reactivos Fenton y ultrasonido para el tratamiento de aguas
residuales tiene una respuesta de eliminacién de colorantes azoicos mayor que el efecto
individual de cada uno de ambos métodos, siendo al mismo tiempo una opcién mas

eficiente que métodos convencionales.

5. Objetivo

Desarrollar un sistema optimizado de tratamiento de aguas residuales a nivel piloto,
enfocado a la eliminacion de colorantes azoicos mediante el uso combinado de reaccion

Fenton con ultrasonido (Sono Fenton).

5.1 Objetivos especificos:

e Realizar Pruebas a nivel laboratorio sobre el comportamiento de respuesta sono

Fenton para la eliminacion del color generado por un colorante azoico.

e Realizar un disefio de experimentos con base en las pruebas preliminares realizadas

y los antecedentes variando factores significativos.

e Implementacion de condiciones Optimas obtenidas en laboratorio en un sistema

piloto para corroborar escalabilidad de resultados en laboratorio.

e Realizar pruebas experimentales de un disefio de optimizacion para maximizar la

oxidacion del colorante a nivel piloto.
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6. Metodologia experimental

La metodologia experimental del proyecto consta de 4 secciones (Figura 6). Con el
propdsito de realizar un disefio de optimizacion a escala piloto, se estudiaron previamente
los efectos de los factores a nivel laboratorio estudiando el comportamiento en la
decoloracion mediante el proceso Fenton con distintos pH y concentraciones de Fe?' y
H>0». Se realizé un disefio experimental factorial fraccionado 2° usando 3 factores en 2
niveles controlables cada uno y se estableci6 la configuracién del sistema de sonicacion
para estudiar la decoloracion del naranja II por ultrasonido, reaccion Fenton y sono Fenton,
se busco en las respuestas obtenidas una tendencia en la configuracién de nuestros distintos
niveles entre factores que maximizara la decoloracion alcanzada a la vez que usamos
menores cantidades de reactivos y reducimos el costo del proceso. Como ultimo paso se
procedi6 al escalamiento a nivel piloto implementando un disefio experimental de
superficie de respuesta para obtener las configuraciones optimas de factores para la

degradacion del colorante.

o'y E
L ebas sono Fenton

v diseno experimental

_ Configuracion del
T @ sistema de ultrasonido

® Pruebas Fenton
preliminares

Figura 6. Diagrama de flujo de la metodologia.
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6.1 Reactivos

Los reactivos utilizados fueron Naranja II (Acid Orange7) de Sigma Aldrich, sulfato
ferroso heptahidratado de J.T. Baker y peroxido de Hidrogeno al 50%, asi como soluciones
de 0.5 M de acido sulfurico (H2SO4) e Hidréxido de sodio (NaOH) para ajustar pH. En la

tabla 8 se muestran algunas caracteristicas de los reactivos utilizados.

Tabla 8. Propiedades de Naranja II y Peroxido de Hidrogeno al 50%.

_ _ ) Sulfato de Hierro Peroxido de Hidrogeno
Propiedad/Reactivo Naranja II )
Heptahidratado al 50%
Formula Ci6sH11N2NaO4S FeSO4 - 7TH,0 H,0, H,0,
Forma fisica polvo granulado Liquido
Peso Mol 35032 278.01 34.0147
Grado de pureza Analitico Analitico Técnico

6.2 Preparacion del agua residual sintética.

El agua residual sintética se prepard en vasos de precipitado en lotes de 1 litro y
concentraciones de 200 ppm del colorante azoico naranja II. El ajuste de pH se realiz6 con
soluciones de acido sulfurico (H2SO4) e Hidroxido de sodio (NaOH). Todas las pruebas de
experimentacion a nivel laboratorio se realizaron en matraces Erlenmeyer a volumenes de

500 ml Y temperatura controlada de 23° C + 1° C controlada por crio termostato.
Para el escalado a nivel piloto, se prepararon lotes de 10 L para cada corrida experimental.

Se utilizéd una concentracion de 100 ppm de Naranja II, y cada lote se ajustd a una

temperatura de 23°C £+ 1°C El pH se ajusto6 utilizando H>SO4 y NaOH, luego se agreg6 el
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colorante y se permitid disolver durante 2 minutos. Esta solucién fue preparada antes de

cada experimento y sus condiciones de pH y temperatura se comprobaron recirculacion.

6.3 Medicion de pH y temperatura.

Se determind el pH y la temperatura del agua antes y después de tratar de acuerdo con las
normas en analisis de agua NMX-AA-008-SCFI-2011 y NMX-AA-007-SCFI-2013
utilizando un potenciémetro con termometro Thermo Scientific Orion 4-Star Plus y un
termometro termopar incluido en el equipo procesador de ultrasonido; previo a la medicion
se calibro el instrumento con soluciones buffer pH 4, 7 y 10. La medicién del pH de la
solucion se realizd posterior preparacion del agua residual sintética con el colorante, y se
realizd un ajuste de pH en caso de ser necesario. El pH promedio del agua desionizada y
con colorante, sin ajuste de pH, fue de 6.5 y 5.9 respectivamente, la temperatura de control

fue de 23° C+ 1° C.

6.4 Absorbancia del Naranja II.

El analisis de espectrofotometria para determinar la longitud de onda a la que se presenta
mayor absorbancia de luz en el naranja II se realiz6 in situ mediante un espectrofotometro
UV-VIS Hach DR6000 con muestras a 0.5 micras y diluidas a proporciones 1:10, filtradas
en tubos de ensayo de 30 ml listas para su diluciéon en agua desionizada a 1:10 mililitros
para ser analizadas por espectrofotdémetro en tubos de ensayo de 10ml para el célculo en la
respuesta de la decoloracion a partir de su diferencia en absorbancias. Estos barridos

demostraron una maxima absorcion a longitud de onda de 485nm (Figura 7).
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Figura 7. Barrido para determinar maxima absorbancia del naranja II en rango visible en un rango A= 400-

700, absorbancia en eje ‘x’ y unidades de absorbancia en eje ‘y’.

Se realizd también una curva de calibracion para distintas concentraciones de colorante
desde 10 ppm hasta las 200 ppm, la cual se muestra en la Figura 8, para poder correlacionar

la absorbancia con la concentracion del colorante y poder obtener la eficiencia de remocion.

Absorbancia
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N
"

N
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[
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0 50 100 150 200 250
Concentracion Naranja II ppm

Figura 8. Curva de calibracion de concentracion de colorante naranja 1I.

El calculo del porcentaje de remocion de color se realizo con la formula (4)

Abe—AbSi

% de remocion de color = TR
i

x 100 (4)
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6.5 Pruebas preliminares

Se realizaron pruebas preliminares de la reaccién Fenton quimico en vasos de precipitado
de 500 ml a temperatura de control y con una configuracion de factores que resultan
maximo y minimos de un promedio utilizado en distintos antecedentes con resultados
favorables en decoloracion (>60%). Estos fueron pH de 2 a 7, de 50 a 100 ppm de FeSOs
7TH>0 y de 415 a 830 ppm. de H,0O». Se experimentd también a temperaturas medias y altas
(18° C y 33° C), temperaturas que podemos encontrar en distintas condiciones ambientales
para conocer su efecto sobre la reaccion, asi también se probaron niveles de pH de 5,6 y 7,
Las condiciones ideales para la reaccion no son siempre las méas econdémicas o practicas de
controlar en la vida real, ademas, condiciones més acidas requieren mayores ajustes de pH

al final del tratamiento.

6.6 Configuracion del sistema sono-Fenton.

Las pruebas a nivel laboratorio para decoloracion con ultrasonido, Fenton y sono-Fenton se
realizaron montando el sistema en una configuracioén de recirculacién con mangueras, una
bomba peristaltica marca Masterflex programada para un flujo méximo de hasta 92 ml/min
y una celda de flujo Hielscher modelo FC7KG con una chaqueta de enfriamiento acoplada
a un crio termostato Julabo para mantener una temperatura controlada de 23° C = 1° C.

Se conecto la entrada y salida del sistema al lote de agua residual en un matraz Erlenmeyer
de 500 ml. con agitacion constante a 200 rpm y un sensor termopar para medir la
temperatura. En la figura 9, se puede apreciar el resumen del sistema en el que la bomba
peristaltica (3) alimenta la celda de flujo la cual contiene en su interior el sonotrodo de
cavitacion (2) con nuestro lote de 500 ml. de agua residual en agitacion constante (4)
mientras la chaqueta de enfriamiento (2) mantiene constante la temperatura con ayuda de
un crio termostato (1).

De acuerdo con las especificaciones del fabricante la configuracion utilizada tiene una
capacidad de sonicacion sugerida por lotes de hasta 2 L y con flujo de hasta 400 ml/min
Después de iniciar la recirculacion del sistema, se inicid la cavitacion, las tomas de

muestras se hicieron a los 5 minutos con 12 segundos de cavitar debido al tiempo extra que
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tarda el fluido en salir de la celda de flujo hasta la salida del sistema, y en disoluciones 1:10

para su posterior analisis en espectrofotometro.

Figura 9. Sistema y diagrama de sistema sono-Fenton; 4) Equipo de recirculacion para chaqueta de

enfriamiento, 3) Celda de flujo con chaqueta de enfriamiento instalada alrededor del sonotrodo, 2) Bomba

peristaltica, 1) Lote de agua residual.

Para generar el ultrasonido, se usé un procesador ultrasonico marca Hielscher modelo 200st
con una salida nominal de potencia de 200 W y frecuencia de trabajo de 26 kHz, se conecto
a un sonotrodo marca Hielscher modelo S26d7 con diametro base de 7 mm (figural0),

entregando una potencia estable promedio de 54 Watts a una amplitud maxima de 190 pm.
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Figura 10. Punta de sonotrodo S26d7.

6.7 Disefno experimental sono-Fenton.

Para valuar el efecto de los factores en la respuesta en decoloracion del proceso sono-
Fenton, se realizd un disefio experimental que buscara maximizar la misma, se eligio un
disefio factorial fraccionado 2 (Hines & Montgomery, 1980), usando 3 factores
controlables a 2 niveles cada uno, tabla 9. Aunque la degradacion tiene mejor respuesta en
condiciones acidas, en la practica no siempre es posible contar con las condiciones dptimas,
con base en ello se eligieron niveles que se ajusten a aguas residuales en condiciones de pH

poco favorables para la reaccion y tratando de usar las menores cantidades de reactivos.

Tabla 9. Factores y niveles para disefio de experimentos.

Factores/Niveles Bajo Alto

pH 4 6

FeSO4 - TH,O 1.80 x 10™* mol/L 5.40 x 10* mol/L
H>0» 7.32 x 10 mol/L 2.2 x 10> mol/L

En el uso combinado para la reaccion sono-Fenton, el H2O; al 50% se aplicd lo mas cerca
posible de la manguera de alimentacion al sistema mediante una micropipeta automatica.
El tiempo de retencion es de 28 segundos, las muestras se tomaron a los 5 minutos con 28

segundos.
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6.8 Escalamiento piloto.

Con los resultados de las pruebas a nivel laboratorio, el siguiente paso fue centrarse en el
escalamiento del proceso para tratar volimenes minimos de més de 1 Litro por minuto. Se
procurd replicar a escala piloto el disefio de sistema en las mejoras posibles y metodologia
del capitulo 1 retirando el control de temperatura y la agitacién mecanica con pastilla de
agitacion, reduciendo asi el consumo energético y acercando el sistema a condiciones
menos controladas;

Se realiz6 un disefio experimental Box-Behnken de superficie de respuesta manipulando 3
factores (pH, FeSO4 7H>O y H>O») en los niveles: pH desde 4 a 6, FeSO47H20 desde 100 a
200 ppm y H20> desde 500 a 1500 ppm (tabla 10). Conforme la acidez de los medios
acuosos en los que se encuentre nuestra especie de hierro (en éste caso Fe*") aumenta, la
oxidacion de éste a Fe** ocurre mas rdpidamente durante la reaccién Fenton, esto supone
también una oxidacién mas rapida del mismo, un ajuste mayor de pH antes y después del
proceso, asi como posiblemente una mayor cantidad de reactivo FeSO47H>0 requerido para
lograr mayores tasas de mineralizacion y decoloracion, por lo que procuramos mantener los
niveles de pH en valores més practicos para la vida real, sin un exceso de acidez (pH<4)
que nos permita minimizar ajustes pre y posteriores, optimizando también los recursos
utilizados en el proceso a la vez que la especie de interés se mantenga estable; por
contraparte, como se muestra en la Figura 11, en condiciones mas alcalinas el hierro pierde
solubilidad y se precipita en hidroxido ferroso e hidréxido férrico, y en la region con pH
neutro con potenciales negativos, el hierro Fe** es estable y si la cantidad de iones hidroxilo

aumenta, éste pasa a su forma férrica Fe’*.

Tabla 10. Factores y Niveles para experimental Disefio Box-Behnken.

Factores/Niveles | Bajo Medio | Alto
pH 4 5 6

FeSO47H,0 (ppm) | 100 150 | 200

H,0, (ppm) 500 1000 | 1500
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Figura 11. Diagrama de Pourbaix del hierro.(Pourbaix, n.d.).

Previo a cada corrida experimental, a nuestro lote de agua residual sintética se le agregaron
las concentraciones de hierro correspondientes y se introdujo a recirculacion en el sistema
por al menos 6 minutos, asegurando un pH y temperatura estables. Se afiadio el peroxido de
hidrégeno diluido en 1 L. de agua mediante una valvula Venturi con ayuda de una bomba

peristéltica, los experimentos se realizaron con flujos de 1.23 + 0.02 L/min.

Se utilizd un Procesador Ultrasonico marca Hielscher de grado industrial modelo
UIP500hdT de baja frecuencia (20 kHz) y 500 W de consumo, segin especificaciones de
fabricante, el equipo puede procesar liquidos con flujos de 0.25 a 2L. (0.36 m® y 2.88 m?)
por minuto. Se utilizd un booster Hielscher modelo B4-1.2 para aumentar la amplitud
aplicada por 1.2 (hasta 20 pm) con un sonotrodo BS4d40 de 40 mm de didametro acoplado a
una celda de flujo continuo modelo FC2T600K.

Se empled una bomba centrifuga magnética de 65 W y 29,000 rpm para propulsar el flujo
total, mientras que para la inyeccion precisa del peroxido de hidroégeno se utilizd una
bomba peristaltica Masteflex configurada a 0.114 ml/min, garantizando un mezclado
preciso de los reactivos por litro.. El volumen total del sistema fue de 2.5 litros y un tiempo

de retencion aproximado de 2 minutos. Figura 12.

38



Los experimentos se realizaron en un proceso de un solo paso (sin recirculacién) y a
presiones de 5 psi sobre la atmosférica. También antes de cada corrida experimental se
realizo el lavado del sistema para reducir interferencias en las lecturas de las muestras.

Todas las corridas se realizaron de manera aleatoria

BN SNEIG

S Snelg

+«\] Valvula check
= & Peg Valvula globo
) m:',ﬁ‘, (== valvula Venturi
v @ Caudalimetro J

Figura 12. Diagrama del sistema a nivel piloto.

La longitud total del circuito del sistema fue de 3 m lineales de tuberia de los cuales 2.2 m
son con mezcladores estaticos, los cuales estan presentes desde el comienzo de la mezcla de
peroxido con agua residual, Justo a la salida de la valvula Venturi, hasta la celda de
sonicacion, figura 12.

Estos mezcladores estaticos son helicoides con angulos de orientacion hasta los 90° y
modulares de 2 cm por modulo los cuales cada modulo corta el flujo entre 2 a la salida
anterior justo en 90°, haciendo la division del flujo laminar de manera exponencial cada 2
cm, disenados para tubos de 1/2 pulgada. Los mismos se realizaron con impresion 3D de
acrilonitrilo butadieno estireno (ABS), material que no interfiere en la reaccion, Figura 13.
Se compararon distintos tipos de impresion de mezcladores, pero este tipo de disefio
presente una ventaja de facil acoplamiento, un mezclado efectivo, compatibilidad para el

material de impresion y poca pérdida de caudal, con un nimero Reynolds inferior a 2000.
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Figura 33. Grafica de potencia vs tiempo(segundos) de la cavitacion ultrasonica aplicada en el proceso Piloto.
Hoy en dia, es posible encontrar hidroxido de sodio y acido sulfarico hasta en$10 por kg.
el sulfato ferroso heptahidratado grado industrial en un mercado mayorista a un precio

aproximado de $10 por kg., asi como peroxido de hidrégeno al 50% aproximadamente a

$11 por litro, un estimado de costos de reactivos para este tratamiento en la tabla 17.

Tabla 17. Costo generado por reactivos usados en el tratamiento sono-Fenton (pesos M.N.).

Precio § | Costo para 10 L Tratados | Costo por m®
FeSO47H,0 kg 10 0.02 2
H;O0; L 11 0.18 18
Total $ - 0.20 20

El costo aproximado de reactivos para tratar un metro cubico de agua residual en este
proyecto fue de $20 pesos M.N., aunque en este proyecto el costo por ajuste de pH fue

menor a $1 por m> es una consideracion importante para distintas condiciones de operacion.
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8. Conclusiones.

8.1 Laboratorio.

e El proceso sono-Fenton a nivel laboratorio son eficientes para le remocion del color
en soluciones del naranja II, lograndose remociones de color del orden del 96% en
ambos casos a los 5 minutos de tratamiento.

e En las pruebas realizadas usando como variables el pH, la concentracion de iones
Fe?" y la concentracién de peréxido indican remociones de color en un rango amplio
que va desde el 75% al 96%.

e Los factores con efectos significativos en el proceso de decoloracion de Naranja II
son el pH y la concentracién de hierro, lo cual se demostrd con los valores de p
menores a 0.05 asi como con el resultado del diagrama de Pareto. Por el contrario,
la concentracion de perdxido de hidrogeno en los valores utilizados no tiene un
efecto significativo.

e Las condiciones de reaccion optimas pronosticadas resultaron en una mejoria del
proceso a los 5 minutos de reaccion, logrando remocion de hasta 96.44% en sono
Fenton y 94.69% en reaccion Fenton y 2.08% por ultrasonido, considerando la
contribucioén de cada proceso por separado, el uso combinado de las tecnologias no
representd una diferencia significativa a nivel laboratorio para esta metodologia.

e La diferencia en la eficiencia de remocion de color entre el proceso Fenton y el
sono-Fenton es minima, del orden del 2% en el tratamiento.

e A pH mayores a 6.4 el Fe’" soluble y suspendido comienza a oxidarse y formar
precipitados de Fe**, ademas la eficiencia de remocion no resulté de interés a tales
niveles (pH > 6).

e Existe un efecto de la temperatura en la decoloraciéon de la solucion del Naranja 11,
con mayores remociones a temperaturas altas (33°C) en comparacion con

temperaturas bajas (<18°C).
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8.2 Nivel piloto.

e El proceso sono-Fenton a nivel piloto son eficientes para le remocion del color en
soluciones del naranja II, logrdndose remociones de color del orden de hasta el 96%
en ambos casos a los 5 minutos de tratamiento.

e En las pruebas realizadas usando como variables el pH, la concentracion de iones
Fe?" y la concentracion de peroxido permiten una remocién de color amplio que va
desde el 29% al 96%.

e Los factores significativos en la respuesta en decoloracion fueron el pH y el hierro,
lo que se puede corroborar por los valores de p y el diagrama de Pareto. En este
caso, también la concentracion de peroxido de hidrogeno no tiene un efecto
significativo. De acuerdo al diagrama de Pareto, se puede deducir que el pH de la
solucion tiene un efecto mas significativo que la concentracion de hierro.

e En los niveles de factores de pH: 4.05, FeSO47H20: 199.9 ppm y H2O2: 523 ppm,
se obtuvieron resultados con hasta 96.6% en decoloraciéon de naranja 11 y 48%
remocion de COT a los 10 minutos de reaccion. En estas condiciones, la
metodologia utilizada logré relaciones de reactivos Fe:H»O. de 1:107.

e FEl uso combinado de Reactivos Fenton y ultrasonido para el tratamiento de aguas
residuales no tiene una respuesta significativamente mayor que el efecto individual
de cada uno de los métodos en la decoloracion. Es decir, no hay diferencia
significativa en la remocion de color. Sin embargo, los espectros de absorbancia
UV-VIS a diferentes tiempos de tratamiento muestran que los intermediarios de la
reaccion se eliminan de manera mas rapida cuando se aplica el ultrasonido.

e Se observa una variacion en la mineralizacion entre la reaccion Fenton con y sin
ultrasonido, alcanzando hasta un 5.4% de diferencia a los 5 minutos, 2.9% a los 10
minutos, 2.7% a los 15 minutos, y hasta un 8% a los 30 minutos. Este resultado
indica claramente que la aplicacion de ultrasonido en la reaccion Fenton tiene un
impacto significativo en la mineralizacion, especialmente durante los periodos de
tratamiento mas cortos. resaltar

e Aumentar la presion en el sistema puede tener beneficios significativos. Esto

incluye la reduccion de costos energéticos, una mejora en la eficiencia energética y
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posiblemente un aumento en la tasa de decoloracion. Estas conclusiones se derivan
de nuestro éxito al duplicar la energia de cavitacion transmitida al medio mediante
un aumento de presion en el sistema. Ademas, al considerar que casi la mitad del
costo energético del proceso proviene exclusivamente del uso de bombas para
desplazar el fluido, queda claro el impacto positivo que puede tener este enfoque en
la optimizacién de recursos y en la eficacia general del sistema.

e E] gasto en reactivos para implementar este tratamiento se posiciond por debajo de

los $22 por metro cubico de agua.

Recomendaciones.

Se requieren estudios adicionales para comprender mejor las reacciones secundarias que se
presentan el proceso de oxidacion, asi como para investigar posibles disparidades en la

generacion de radicales hidroxilos entre ambos procesos (Fenton y sono Fenton).
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