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Resumen
El presente trabajo de investigacion tuvo, como objetivo evaluar el efecto de la fotdlisis en el
proceso de degradacion de soluciones sintéticas del colorante negro reactivo 5 (NR5). Los
experimentos se realizaron en un reactor batch isotérmico de capacidad de 2L, utilizando una
lampara UV-C de 32W. Se trabajo con una concentracion inicial de 100 ppm de colorante NR5
para todas las pruebas experimentales, la agitacion a 700 rpm, temperatura 25+2 °C y se
variaron parametros como la concentracion de H202 desde 300 hasta 3000 ppm, pH (4, 7y 10);
asimismo, todas las reacciones de degradacion se llevaron en un tiempo de 60 min. Los
resultados mostraron una alta tasa de degradacion del colorante NR5 a pH 4 con un 95.66% y
una relacion UV-C/H20> de 0.0237 y pH 7 con un 94.58% de degradacion y una relacion UV-
C/H20> de 0.0356. La influencia del pH fue significativa, lograndose un mayor porcentaje de
degradacion en 60 min a pH 4 y 7, mientras que a pH 10 se obtuvo 90.08%. La mejor tasa de
degradacion del NR5 fue mas rapida a pH 4 y 7 a concentraciones de 900 y 1050 ppm H20>
respectivamente. Por ultimo, se determind que el modelo cinético de la degradacion de

soluciones sintéticas del NR5 es de primer orden.

Palabras clave: fotolisis, degradacion, NR5, UV-C, H202, NR5 y orden de reaccion
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1. Generalidades
1.1. Introduccion

La produccion mundial de colorantes supera las 7x10° toneladas anuales, de las cuales
mas del 70% se utiliza en la industria cosmética, alimentaria, papelera y textil, y méas del 16%
se pierde en el proceso (Abdoul et al., 2023). Los colorantes azoicos se caracterizan
generalmente por su doble enlace nitrogeno-nitrogeno (—N=N-), son el grupo méas grande de
colorantes sintéticos que tienen uno 0 Mas grupos azo en la estructura principal del compuesto,
por lo que se pueden encontrar en colorantes sintéticos junto con estructuras de anillos
aromaticos y representan mas del 50% de la produccion mundial anual (Chavan, 2011).

El agua dulce es esencial para la existencia de la vida en la tierra, pero a medida que
crece la poblacion y cambia el estilo de vida de las personas, la cantidad de aguas residuales y
otros contaminantes que se vierten en los cuerpos de agua aumenta rapidamente y la calidad
del agua se deteriora. Segun la Organizacion Mundial de la Salud (OMS) desde el 14 de junio
2019 al 2025, 785 millones de personas carecen de servicios basicos de agua potable y casi la
mitad de la poblacion mundial vive en zonas con escasez de agua (Rizvi et al., 2022).

Las aguas residuales de la industria textil constituyen un problema medioambiental
importante, ya que representa una considerable amenaza para la salud humana y para todas las
formas de vida. Los tintes no solo representan una amenaza para la vida humana, sino que
también se sabe que desarrollan teratogenicidad, genotoxicidad y carcinogenicidad en animales
marinos, ademas se observa fitotoxicidad en plantas cuando se riegan o cultivan con agua
enriquecida con efluentes de colorantes (Sener et al., 2017).

Se estima que alrededor de 10 a 15 % de colorantes usados se pierde durante el tefiido
de fibras textiles, por lo que la descarga de los efluentes tiene un efecto negativo en los seres

vivos, la presencia de colorantes azoicos en el agua perturba y reduce la solubilidad del oxigeno



y la penetracion de la luz, afectando asi la actividad fotosintética de las plantas (Baena-Baldiris
et al., 2020). Estos colorantes tienen efectos adversos debido a su estructura quimica, que es de
naturaleza persistente y originan diversas reacciones adversas como angioedema, congestion
nasal, picazon en la piel, urticaria, carcinogenicidad hepatica y tumores en ratas. Ademas, estos
tintes alteran la composicion de los ecosistemas acuaticos y afectan la supervivencia de los
organismos acuaticos (N. A. Khan et al., 2022). La descarga de colorantes sin un tratamiento
adecuado puede afectar la flora y la fauna acuatica como resultado del bloqueo de la
penetracion de la luz solar en el agua receptora. Por lo tanto, las aguas residuales de la industria
textil deben de tratarse antes de ser liberados al medio ambiente. El tratamiento de las aguas
residuales es necesario para un medio ambiente sostenible (Ikram et al., 2021).

Los procesos de oxidacion avanzada (POAS) son una tecnologia prometedora para el
tratamiento de aguas residuales textiles contaminadas con colorantes azoicos y otros
compuestos organicos persistentes mediante reacciones de oxidacidén con un potente radical
hidroxilo no selectivo (OH"). Estos procesos pueden mejorar significativamente la calidad de
las aguas residuales y reducir el impacto negativo de la industria textil en el medio ambiente
(Urbina et al., 2023).

1.2. Planteamiento del problema

El continuo crecimiento de la poblacion e industrializacion ha provocado el deterioro
de muchos ecosistemas naturales, como rios y océanos, principalmente por el vertido de aguas
residuales industriales y urbanas sin previo tratamiento (Lépez, 2016). En particular, las aguas
residuales originadas en la industria textil contienen varios contaminantes, incluidos altos
niveles de materia organica y problemas de color debido a la presencia de tintes y materiales
tensoactivos. Los colorantes azoicos, que son dificiles de degradar mediante tratamientos
convencionales, se caracterizan por la presencia del enlace nitrogeno-nitrégeno (-N=N), lo que

los hace muy deficientes en electrones (Hewamadduma & Weerasinghe, 2020). La industria



textil, ademas de ser uno de los mayores consumidores de agua, utilizando de 30 a 150 L/kg de
materiales textiles acabados (Uribe et al., 2020), es también una de las principales fuentes de
contaminacion debido a los efluentes cargados de colorantes azoicos, los cuales constituyen el
grupo mas grande y utilizado de colorantes sintéticos en la industria. Estos efluentes han
demostrado actividades toxicas, mutagénicas y cancerigenas debido a la presencia de uno o
mas enlaces azo. Ademas, los tintes textiles no se adhieren completamente a las telas y son
liberados como efluentes al medio ambiente acuético, lo que tiene consecuencias negativas
significativas para el medio ambiente y la salud humana, contaminando los habitats acuaticos
y presentando un potencial toxico para los organismos acuaticos, que pueden entrar en la
cadena alimentaria (Al-Tohamy et al., 2022). Aungue se estan utilizando varios métodos
bioldgicos y quimicos para la degradacion de estos efluentes, el verdadero desafio radica en
encontrar un método que sea efectivo, rapido y rentable (Hewamadduma & Weerasinghe,
2020). En la actualidad, las regulaciones ambientales, junto con la escasez y el creciente costo
de los recursos hidricos, han impulsado la basqueda de alternativas para la degradacién de estos
colorantes, entre las cuales destacan los procesos de oxidacion avanzada. Estas tecnologias,
que incluyen tanto procesos cataliticos como no cataliticos, utilizan la elevada capacidad
oxidante del radical hidroxilo para oxidar compuestos toxicos en subproductos no dafinos
(Rodriguez et al., 2020). En este contexto, el presente trabajo tiene por objetivo investigar la
degradacion del colorante azoico negro reactivo 5 (NR5) mediante procesos de oxidacion
avanzada (UV-C/Hz0y).
1.3. Formulacién del problema
1.3.1. Problema general

¢Cual es el efecto de la fotdlisis en el proceso de degradacion de soluciones sintéticas

del colorante negro reactivo 5?



1.3.2. Problemas especificos
= ;Cudl es el efecto de la relacion UV-C/H20: y la degradacion de soluciones sintéticas
del colorante negro reactivo 5?
= ;Cual es el efecto del pH en la degradacion de soluciones sintéticas del colorante negro
reactivo 5?
= ;Cual es el efecto de la concentracion de H2O2 en la degradacion de soluciones
sintéticas de negro reactivo 5?
1.4. Formulacion de objetivos
1.4.1. Objetivo general
Evaluar el efecto de la fotdlisis en el proceso de degradacion de soluciones sintéticas
del colorante negro reactivo 5.
1.4.2. Objetivos especificos
= Evaluar el efecto de la relacion UV-C/H:20: y la degradacion de soluciones sintéticas
del colorante negro reactivo 5.
= Evaluar el efecto del pH en la degradacion de soluciones sintéticas del colorante negro
reactivo 5.
= Evaluar el efecto de la concentracion de H2O: en la degradacion de soluciones sintéticas
de negro reactivo 5.
1.5. Justificacion de la investigacion
1.5.1. Justificacion cientifica
La evaluacion del efecto de la fotdlisis en la degradacion de soluciones sintéticas del
colorante NR5 es de gran relevancia cientifica debido a la necesidad de comprender los
mecanismos de descomposicion de contaminantes organicos persistentes en aguas residuales.
La fotolisis, como proceso de oxidacién avanzada (POAS) esta reconocido como un tratamiento

adecuado para este tipo de aguas, por que utiliza oxidantes que producen radicales hidroxilos



para oxidar compuestos toxicos y convertirlos en subproductos no nocivos (Hewamadduma &
Weerasinghe, 2020). Este estudio en particular se enfoca en un colorante azoico, conocido por
su resistencia a la biodegradacion y su impacto ambiental negativo, lo que hace que su
eliminacion eficiente sea un desafio y una prioridad en la investigacion ambiental.
1.5.2. Justificacion econémica

La puesta en marcha de un proceso de fotolisis para la degradacion de colorantes
sintéticos como el NR5 puede resultar significativos ahorros econdémicos a largo plazo como
reduccion de costos asociados con tratamientos convencionales; asimismo, disminuir los costos
operativos asociados con el manejo y disposicion de residuos. Ademas, el incremento en la
eficiencia de los procesos de tratamiento puede aumentar la capacidad de las plantas de
tratamiento, permitiendo una mayor produccion sin necesidad de inversiones significativas en
infraestructura adicional.
1.5.3. Justificacion social

Como es conocido actualmente el agua es un bien preciado y limitado; por ende, uno
de los problemas mas importantes es la proteccion y conservacion del agua como recurso
natural, por lo que se debe realizar un apropiado uso, teniendo en cuenta que las normativas
relacionadas con el agua son cada vez mas estrictas. Por lo tanto, la eliminacion efectiva de
aguas residuales con contenido de colorantes sintéticos como el NR5 es crucial para mejorar la
calidad del agua en comunidades afectadas por la contaminacion industrial. Debida a esta
situacién es necesaria la aplicacién de nuevos procesos de tratamientos con el objetivo de

encontrar procesos con resultados mas eficientes y eco amigables.



Capitulo 11

2. Reuvision bibliogréafica
2.1. Antecedentes de la investigacion

Hewamadduma & T. (2021), el objetivo que se plantearon los investigadores fue
evaluar la efectividad del proceso de oxidacién avanzada para la degradacion del colorante
textil negro reactivo 5. Los experimentos se llevaron a cabo en un foto-reactor con un volumen
de trabajo de 840 ml con las siguientes condiciones de operacion: lampara de mercurio de baja
presion (535 nm), concentracién del colorante NR5 50, 100, 150, 200, 250, 300, 350, 400, 450
y 500 ppm, pH de la solucién 10 - 11, cantidad de agente oxidante H,O2 10 y 20 ml y
alimentacion al reactor de 5.2 ml/min. Para 100 ppm de NR5, con 10 ml de H2O; obtuvieron
una degradacién del 99.87 % en 30 min de reaccién y con 20 ml de H2O2 un 99.97 % de
degradacion en 25.3 min. En conclusion, los investigadores reportan que se logra una mejor
degradacion del NR5 en medio acido y que la temperatura de la solucién incrementa de 22 a
41 °C.

Da Silva et al. (2021), el objetivo que se plantearon los investigadores fue degradar el
colorante NR5 por el proceso UV-C/H20>. Las pruebas se realizaron en un foto-reactor de flujo
continuo con los siguientes parametros de operacién: lampara de Hg germicida UV-C de 30
W, concentracion inicial de NR5 25, 50 y 100 ppm, concentracién de H20, 2.45 y 24.5 ppm,
flujo volumétrico constante de 1.5x10°m?3.s™. Los investigadores lograron el mejor resultado
con la dosis de 24.5 ppm de agente oxidante, para 25 ppm de NR5 obtuvieron un 98.8 % de
degradacion en 30 min de reaccion, para 50 ppm de NR5 un 92.5 % de degradacion en 30 min
de reaccion y para 100 ppm de NR5 un 83 % de degradacion en 30 min de reaccion. En
conclusion, los investigadores reportaron que la degradacion del NR5 es mejor a pH 4 con

dosis de H202 de 24.5 ppm.



Xu & Xu (2013), el objetivo que se plantearon los investigadores fue degradar un
efluente simulado del colorante NR5 por UV-C/H20,. Los experimentos se realizaron en un
reactor batch para una concentracion inicial de 17 ppm del colorante NR5, variando las
siguientes condiciones de operacion: dosis de H202 (30 %), pH 4 y 7, utilizaron una lampara
UV-C de 10 W. Los investigadores obtuvieron el siguiente resultado: degradacion del 94 %
del colorante NR5 en un lapso de 50 min de reaccion por el proceso UV/H20;, dosificacion de
H20> de 300 ppm y el valor méas favorable de pH fue de 4 para 17 ppm de NR5, también
observaron que la remocion del NR5 disminuyd al incrementar la concentracion inicial del
colorante NR5.

Neamtu et al. (2002), tuvieron como objetivo degradar los colorantes azoicos reactivos
(Reactivo rojo 120, Reactivo negro 5, Reactivo amarillo 84) en solucidn acuosa por oxidacion
UV-C/H20.. El procedimiento experimental se llevo a cabo en un foto-reactor agitado bajo las
siguientes condiciones de operacién: concentracion inicial de los colorantes azoicos de 100
mg/L, temperatura de 25 °C, lampara de mercurio de baja presién Heraeus UV de 15 W y para
determinar la concentracion de H>O2 més favorable trabajaron con dosificaciones de 0, 34, 170,
833, 1666 y 3332 ppm. Los investigadores reportan que para lograr una degradacion superior
al 99.6 % del NR5 la dosis mas adecuada de H2O: fue de 833 ppm en 60 min de reaccion. Asi
mismo, reportan un modelo cinético de pseudo primer orden. En conclusién, los autores indican
que el proceso UV-C/H2O2 puede ser un método de pretratamiento adecuado para la
degradacion y desintoxicacion de los efluentes procedentes de la industria textil, una vez que
se establecen las condiciones operativas mas favorables.

Georgiou et al. (2002a), su objetivo principal planteado por los investigadores fue
degradacion de colorantes azo reactivos por radiacion ultravioleta en presencia de peroxido de
hidrégeno (UV/H20.). Los experimentos se desarrollaron en un foto-reactor de inmersién con

camisa de agua en modo discontinuo, con 4 L de solucion de colorante con las siguientes



condiciones de trabajo: ldmpara UV 120 W, temperatura 25 = 5 °C, concentracion inicial del
colorante NR5 100 ppm, flujo volumétrico constante de 250 ml/min y dosis de H.O> entre 500
a 2000 ppm. Lograron la eliminacién completa del colorante NR5 en los primeros 20 a 30 min
de irradiacion y casi todos los anillos aromaticos y el 80 % del carbono organico total en un
lapso de 2 horas de irradiacion con dosificacion de 500 a 2000 ppm de H2O». También reportan
que 500 ppm de H»O; fue suficiente para la degradacion del colorante NR5 en menos de 1 hora
de reaccion. En conclusién, los investigadores indican que el proceso UV/H202 demostro ser
eficiente en la degradacion y mineralizacién de los colorantes azo reactivos.

Ince et al. (1997), su objetivo principal fue degradar el colorante NR5 por el proceso
UV/H,0,. La parte experimental realizaron en un reactor recirculante Rayox® Modelo CU01-
1 de 36 L compuesto por un tanque de almacenamiento, un foto-reactor cilindrico (6.5 L) que
alberga una lampara de Hg de media presion de 1 kW separada de la solucién por una camisa
de cuarzo, una bomba de recirculacion, un mezclador estatico en linea y un panel de control
electronico con los siguientes parametros de operacion: concentracion inicial del NR5 40 — 60
ppm, flujo volumétrico constante de 110 L/min, H>.O> 770 ppm. Logrando la decoloracion del
colorante NR5 a los 30 min de reaccién y el 44 % de la mineralizacion del carbono organico
total, también observaron las disminuciones del pH de 5.26 a 3.27.

Copete et al. (2018), en su investigacion para degradar el colorante NR5 mediante
fotocatalisis heterogénea (TiO2/UV-C) realizaron en un foto-reactor de aluminio equipado con
cinco lamparas de 30 W con las siguientes condiciones de operacion cantidad de TiO2 (0.1,
0.175y 0.25 g/L), NR5 (50, 75y 100 ppm) y el pH (3, 7 y 11) por un lapso de 14 horas de
reaccién fotocatalitica. Obtuvieron un 98.44% de degradacion de colorante NR5 después de 10
horas de reaccién con las siguientes condiciones de reaccién fotocatalitica (0.25 g/L de TiOs,
50 ppm de NR5, y pH 7), la degradacion completa alcanz6 en 14 horas de reaccion con las

siguientes condiciones de operacién (0.175 g/L de TiO2, 50 ppm de NR5, y pH 3). Los autores



hallaron las condiciones apropiadas del proceso de fotocatalisis heterogénea (TiO2/UV-C),
alcanzando una degradacion del 99.51% del colorante NR5 en 10 horas de reaccion
fotocatalitica con las siguientes condiciones de operacion (0.5 g/L de TiOz, 50 ppm del
colorante NR5 y pH de 3).

Laohaprapanon et al. (2015), realizaron una investigacion de la degradacion del
colorante NR5. La parte experimental desarrollaron en un foto-reactor de membrana de
capacidad de 1 L, con las siguientes condiciones de operacidn: concentracién inicial del
colorante NR5 25 — 150 ppm, (catalizador: 0.5 — 1.5 g/L TiO2 y ZnQ), dos lamparas UV-C de
Hg de baja presion (15 W, A= 365 nm), agitacion de la solucion a 500 rpm, aireacion a 1.5
L/min, pH inicial de la solucion 3 — 11. Lograron el 99.8 % de degradacion del colorante NR5
con 1.25 g/L ZnO, pH 7 y 58.1 % de degradacion en las mismas condiciones mencionadas en
un periodo de 60 min de reaccién fotocatalitica. Los investigadores concluyeron que el ZnO
fue un mejor catalizador para la degradacion del colorante NR5 en comparacion con el
catalizador TiO», también indicaron que la tasa de degradacion del colorante NR5 se mostro
mas rapida en una concentracion inicial baja.

2.2. Colorantes

Son compuestos organicos solubles en medio alcalino, neutro y acido que brinda color
a una sustancia incolora 0 a un sustrato. Las moléculas estan conformadas por tres grupos
funcionales (Martinez, 2020):

a. Cromoforos

Son los responsables del color, es un grupo insaturado que absorbe la luz y la refleja en

un angulo especifico para dar el matiz, p. €j., azo, azoxi, ceto, nitro, nitroso, etileno,

quinoideo, carbonilo, carbimido, etc (Chakraborty, 2014).
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b. Auxocromos

Son los responsables de la afinidad y fijacion por la fibra e inclusive intensifican el

color de los grupos cromdforos, el auxocromo en las moléculas cromogeénicas pueden

intensificar el color del colorante y grupos acidos como SOs y COOH se afiaden con

frecuencia en las estructuras del colorante para mejorar su solubilidad (Piaskowski et

al., 2018).

c. Solubilizador

Les confiere afinidad a diferentes solventes y esta dado por la presencia de iones como

-SOsNa*, -NH3*CI', -SO2-NH", -O*Na* (Garzdn, 2009).
2.2.1. Colorantes azoicos

Los colorantes azo son el grupo mas grande de colorantes sintéticos y representan mas
del 50% de la produccion mundial anual y poseen uno 0 mas grupos azo (-N=N-) o croméforo,
que estan unidos a grupos fenilo, anillos naftilo, que generalmente estan sustituidos por ciertos
grupos funcionales, triazinaamina, cloro, hidroxilo, etc. (Kumari et al., 2023). Por lo general,
los colorantes azoicos absorben en el rango visible (350-650 nm) del espectro y son los
colorantes mas usados en las industrias alimentaria, textil, cosmeética, tintas, cuero y
farmacéutica. En general, todos los colorantes azoicos son solubles en agua y pueden ser
sintéticos o naturales. La mayor cantidad de colorantes azoicos se utilizan en la industria textil,
pero no todo el colorante se adsorbe en la superficie de la tela. Aproximadamente del 10% al
15% del colorante permanece en la solucion y genera aguas residuales coloreadas que pueden
liberarse en cuerpos de agua sin un tratamiento adecuado. Por lo tanto, los vertidos regulares
de efluentes industriales con residuos de colorantes azoicos representan una amenaza para la
salud humana y la vida acudtica, ya que algunos colorantes azoicos 0 sus metabolitos (por

ejemplo, arilaminas) son altamente toxicos y carcinogénicos (Ray et al., 2020).
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En la figura 1 se muestra la clasificacién de los colorantes con las propiedades

correspondientes, los tipos quimicos y algunos de los impactos de toxicidad.

Figura 1
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2.2.2. Negro reactivo 5

El negro reactivo 5 (NR5) es un colorante diazoico tetrasulfonado, soluble en agua y de
naturaleza acida con formula quimica C2sH21NsNasO19Se y peso molecular 991.82 g/mol. Es
un colorante azo reactivo sintético que se usa ampliamente en las industrias textiles para tefiir
telas, algoddn, lana, nailon, fibras celulosicas y otras industrias (Malik & Patel, 2023).

En la figura 2 se muestra la estructura molecular del colorante NR5.
Figura 2

Estructura molecular negro reactivo 5

I
Na0,SOCH,CH,—— ] N=N
o)
HO
H,N
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|
NaO,SOCH,CH,— I N=N
0

Fuente: Trung et al. (2023)

El colorante azo NR5 posee propiedades quimicas estables y una fuerte toxicidad
bioldgica. Es un colorante peligroso que tiene impacto negativo sobre los ecosistemas naturales
y la salud humana, la presencia de este colorante en el medio acuético afecta negativamente a
las plantas y animales acuaticos al obstruir la penetracion de la luz solar y reducir la
concentracion de oxigeno disuelto en el cuerpo de agua. Asimismo, debido a su no
biodegradabilidad, este colorante se ha convertido en uno de los desafios ambientales mas
criticos y una gran preocupacion (Harfaoui et al., 2022).

2.2.3. Propiedades fisicas y quimicas

En la tabla 1, se presenta todas las propiedades fisicoquimicas del NR5.
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Tabla 1

Propiedades fisicoquimicas del NR5

Parametro Valor

Aspecto Forma: polvo

Color: marrén oscuro

Olor Inodoro

Densidad 1.21 g/lcm®a 20 °C
Solubilidad en agua 550 g/la 20 °C
Temperatura de auto-inflamacion >180 °C

Fuente: Sigma-Aldrich (2019)
2.3. Aguas residuales textiles

Uno de los principales productores de aguas residuales en la actualidad es la industria
textil. Estas aguas residuales son peligrosas para los ecosistemas cuando se descargan
directamente en las corrientes de agua sin el tratamiento adecuado, debido a que poseen un
elevado pH, alta concentracion de sélidos en suspensidn, cloruros, nitratos, metales como
manganeso, sodio, plomo, cobre, cromo, hierro, hidréxido de sodio, almidon, acido, alto valor
de DBO, DQO vy alta cantidad de quimicos y auxiliares (Halepoto et al., 2022).

Segun Bhandari y Ranade (2014) hay ciertos contaminantes organicos, principalmente
en las aguas residuales de tintes/pigmentos/textiles, que se consideran compuestos refractarios,
dificiles de eliminar/degradar mediante el uso de métodos convencionales de tratamiento
quimico/biolégico.

En latabla 2 se muestra las concentraciones de los efluentes textiles en diferentes paises

del mundo.
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Tabla 2

Concentracion de efluentes textiles en diferentes paises

Pais Concentracion (ppm) Autores
Reino Unido 10-50 (Laing, 1991)
Korea 10 -200 (Lade et al., 2015)
) _ (The Parliamentary Office of Science and
Reino Unido 500
Technology, 2014)

Espafia 1000 (Lopez-Rodriguez et al., 2021)
Tlnez y Arabia

_ 1000 (Ayed et al., 2024)
Saudita

2.4. Procesos de oxidacion avanzada

Los Procesos de Oxidacion Avanzada (POAs o AOPs por sus siglas en inglés) son
tecnologias oxidativas basados en la generacion de radicales intermedios, tales como: radicales
hidroxilos (*OH), hidroperoxilo, superdxido altamente reactivos, que se han aplicado en el
tratamiento de aguas residuales para degradacion parcial o completa de una amplia gama de
compuestos organicos (Mishra et al., 2023), compuestos organicos antropogénicos,
compuestos recalcitrantes, biorecalcitrantes y sustancias quimicas organicas bioactivas en
compuestos biodegradables junto con el potencial de desinfeccion, decoloracion y
desodorizacion (Hajalifard et al., 2023). Los POAs son tecnicas efectivas que ofrece una
alternativa de atenuacion practica y eficiente para la mineralizacion de diferentes
contaminantes de cuerpos de agua como tintes, metales pesados, micro y nanoplasticos,
copolimero de polipropileno (PPCP) y microcistina se eliminan del agua de manera efectiva
utilizando numerosos POAs (Shaida et al., 2023).

De tal manera los POASs hacen uso de agentes oxidantes para oxidar los contaminantes
tanto organicos e inorganicos. El radical sulfato (SO4™) y el radical hidroxilo (*OH) son los

radicales oxidantes mas fuertes que se utilizan para eliminar los contaminantes organicos e
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inorganicos del agua; son métodos quimicos ecologicos que reducen los contaminantes

organicos e inorganicos a productos inocuos que no transfieren los contaminantes de una fase

a otra ni pueden producir cantidades masivas de lodos (Bhambri et al., 2023). Cabe sefialar que

los POAs son los pilares de la ciencia de la remediacion ambiental en la actualidad, e involucran

metodologias de tratamiento de aguas residuales como Fenton, ozonizacion, sondlisis, fotolisis

UV-C, fotocatalisis, fotocatalisis UV-C y oxidacion con aire humedo (Palit & Hussain, 2021).

En la figura 3 se muestra la clasificacion de los POAs.

Figura 3

Clasificacion de los procesos de oxidacion avanzada

Procesos de oxidacién avanzada

4-‘ Procesos homogéneos

4’{ Procesos heterogéneos

Fuente: Sciezynska et al. (2022).
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Investigaciones recientes afirman que los POAs son una tecnologia prometedora a las

tecnologias convencionales de tratamiento de agua, para eliminar contaminantes organicos

emergentes del agua, basada en la generacion in situ de especies de oxigeno altamente reactivas

(ROS) tales como radical (*OH), radical sulfato, oxigeno singlete, radical superéxido que son
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capaces de oxidar una amplia gama de contaminantes presentes en varias industrias, en especial
los radicales (*OH) son oxidantes potentes, no selectivos y muy eficaces y reaccionan
eficazmente con la mayoria de los compuestos organicos en CO2, H2O y acidos minerales
(Zhong et al., 2023). Por lo tanto, los POAs se consideran tecnologias apropiadas para la
remediacion de aguas residuales cuando no son biodegradables o incluyen compuestos
organicos toxicos (Sadeghfar et al., 2021).
A continuacion, se detallan las ventajas y desventajas de los POAs.
2.4.1. Ventajas
Las principales ventajas de los POAs son (Arifin et al., 2023; Bes et al., 2018; Bhambri
et al., 2023; Brienza & Katsoyiannis, 2017; Kaswan & Kaur, 2023; Korpe et al., 2022; Kumar
& Shah, 2021; Li et al., 2023; Pham et al., 2020; Saravanan et al., 2022; Wang & Xu, 2012):
= Transformacion de compuestos organicos en compuestos inorganicos estables mas
simples, como, dioxido de carbono (COz), agua (H20), iones y sales, con poca o
ninguna produccién de lodos, lo que elimina la necesidad de otra etapa de tratamiento.
= Son Utiles en el pretratamiento para convertir contaminantes recalcitrantes para que
puedan ser tratados bioldégicamente o como postratamiento antes de su descarga al
medio ambiente.
= Se forman especies reactivas y genera una degradacion eficiente de los contaminantes
peligrosos.
= Alta eficacia de oxidacion y la ausencia de contaminantes secundarios.
= No es selectivo.
= Los agentes oxidantes que se emplean se degradan en el proceso en compuestos
inofensivos.
= Se pueden eliminar compuestos refractarios.

= Se pueden eliminar compuestos en concentraciones de partes por billon (ppb), etc.
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= Velocidades de reaccion rapidas.
= Producen subproductos minimos aguas abajo del sistema de tratamiento, lo que elimina
la necesidad de otra etapa de tratamiento.
= Los POAs son Utiles en el pretratamiento para convertir contaminantes recalcitrantes
para que puedan ser tratados biol6gicamente o como postratamiento antes de su vertido
al medio ambiente.
2.4.2. Desventajas
Las principales desventajas de los POAs son (Bethi et al., 2022; Kumar & Shah, 2021,
Lapchuk et al., 2023):
= En el proceso Fenton, generalmente se logran en condiciones acidas, lo que resulta en
un consumo de grandes cantidades de acido y base.
= Es un proceso relativamente de alto costo debido al empleo de productos quimicos
costosos y al aumento del consumo de energia.
= El uso exclusivo de los POAs para tratar un volumen considerable de aguas residuales
no es econdmicamente factible.
2.5. Fotodlisis (UV-C/H20z)

La fotolisis (también denominada fotodisociacion o fotodescomposicion) es una
reaccién quimica en la que los fotones descomponen un compuesto organico o inorganico y es
la interaccion de uno o més fotones con un compuesto objetivo (Speight, 2018) y es un proceso
quimico en el que ciertos tipos de radiacién catalizan reacciones de descomposicion, el proceso
tiene lugar en la zona de radiacion ultravioleta de 210 — 230 nm y se basa en la generacion de
radicales libres, la eficacia de este proceso depende de la absorbancia de los reactivos en el
rango de longitud de onda de la fuente radiactiva en la que se puede promover el acoplamiento
de transicién al estado excitado. Por lo tanto, se necesita longitudes de onda inferiores a 200

nm para maximizar la absorcion de fotones y promover la mineralizacién de la materia
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organica. La degradacion de los colorantes azoicos por fotolisis es un proceso que consiste en
romper los enlaces azoicos de los colorantes mediante la absorcidn de radiacion ultravioleta
(UV) (Fernandez et al., 2006).

Segun Asem et al. (2023) la fotolisis es el proceso de absorber y transformar la luz
radiante mediante moléculas de reaccion (o sensibilizadores) y luego activarla para
transformarla en diversas formas quimicas. La fotolisis es un proceso quimico mediante el cual
se rompen enlaces quimicos como resultado de la transferencia de energia luminosa. La tasa
de eliminacion por el proceso de fotolisis depende de diferentes factores como la reactividad
del compuesto, la intensidad de la radiacion, etc.

El proceso de la fotolisis se divide en tres etapas (Speight, 2017):

= La adsorcién de luz que excita los electrones en el compuesto organico o
inorganico,

= Los procesos fotoquimicos primarios que transforman o desexcitan el
compuesto organico o inorganico excitado, y

= Las reacciones térmicas secundarias que transforman los intermedios
producidos en el paso anterior.

En el proceso de fotolisis se presentan las siguientes reacciones (Pandis et al., 2022):

H,0, + hv — 2°OH €Y)
OH* + H,0, — HO3 + H,0 (2)
HO; + H,0, — OH'+H,04+0, (3)
HO + OH® — H,0+ 0, (4)
2.5.1. Ventajas
Las principales ventajas del proceso UV-C/H20: son las siguientes (Bes et al., 2018; S.

Khan et al., 2019):



19

= El agente oxidante es econdmico y su almacenamiento no requiere
acondicionamiento.
= La solubilidad del H20> es infinita en el agua por ende no hay problemas de
transferencia de masa.
= Laradiacion UV-C funciona como desinfectante y ayuda en la fotolisis del H.O>
transformandolo en especies altamente reactivas.
= Es eficaz en la inactivacion de microorganismos patdgenos.
= Es un proceso de destruccién que oxida los componentes organicos y/o
inorganicos.
2.5.2. Parametros operacionales para la fotolisis
Los principales parametros operacionales que afectan la eficiencia del proceso de
fotolisis son: longitud de onda de radiacion, la eleccion del agente oxidante, pH, el tiempo de
reaccién y la concentracion de contaminantes. Algunos de estos parametros se especifican a
continuacion (Anisuzzaman et al., 2022; Bhapkar et al., 2023):
2.5.2.1. Longitud de onda de radiacion
La longitud de onda de la radiacion UV-C usada para la fotdlisis es un parametro critico del
proceso, la mayoria de los estudios realizados han utilizado radiacion en el rango de 254 — 365
nm de longitud de onda para degradar colorantes azoicos (Ollis et al., 1991), en el caso de la
fotodegradacion, se explicd que la tasa de degradacion también se correlaciona con la

intensidad de la luz UV-C (Gupta et al., 2011).

2.5.2.2. Oxidante
La seleccion del oxidante adecuado es esencial. Los oxidantes frecuentes incluyen peroxido de
hidrogeno, ozono, persulfato, peroximonosulfato, dioxido de cloro, etc. Cada oxidante posee
diferentes propiedades y reactividad, por lo que es importante seleccionar el oxidante apropiado

de acuerdo con los contaminantes a tratar y las condiciones del proceso (Churata, 2017).
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Segun Bali et al. (2004) y Navarro et al. (2019) la eficiencia de la degradacion depende de la
concentracion de H20.. Sin embargo, aunque la eficiencia aumenta al incrementar la
concentracion de H20., esta mejora solo hasta un punto en que el exceso de H>O- comienza a
inhibir la degradacion del colorante. Esto se debe a que el exceso de H2O: reacciona con los
radicales OHe, reduciendo la cantidad de estos radicales disponibles para reaccionar con los
compuestos organicos. Por lo tanto, después de cierta concentracion de H2O2, no se observa un
aumento significativo en la eficiencia de degradacion, y aumentos adicionales en la
concentracion de H>0O: incluso pueden disminuir la eficiencia de degradacién de compuestos
organicos. A altas concentraciones de H:0-, la eficiencia de degradacion de colorantes
disminuye, ya que concentraciones muy altas de H.O. provocan la autoinactivacion de
radicales hidroxilos y la formacion de radicales hidroperoxilo menos reactivos. (Navarro et

al., 2019).

2.5.2.3. Concentracion del colorante
La concentracién inicial del colorante es otro pardmetro operacional significativo en la
degradacion de colorantes azoicos por fotdlisis. Generalmente, se demanda una mayor potencia
de radiacion UV-C para degradar concentraciones altas de colorantes azoicos; cuanto mayor es
la concentracion del colorante la fotodegradacién o tasa de eliminacion es lenta. Por lo tanto,
la concentracion del colorante es directamente proporcional a la concentracion de colorante

presente en la solucion a tratar (Anisuzzaman et al., 2022).

2.5.2.4. Potencial de hidrogeniones (pH)
La fotodegradacion de una solucion puede verse influenciada significativamente por el pH de
la solucion y los investigadores reportan una mejor degradacion en medio acido y neutro

(Bhapkar et al., 2023).
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2.5.2.5. Tiempo
El tiempo de exposicion también es un parametro operacional significativo y la eficiencia de
fotodegradacion de los colorantes incrementa con un mayor tiempo de exposicion, por otro
lado, se necesita mayor tiempo de exposicion para degradar colorantes a concentraciones mas
altas, soluciones complejas o muestras reales (Kohara et al., 2000).
2.5.3. Degradacion del NR5 por radicales hidroxilos

En la figura 4 se muestra el mecanismo de degradacion del colorante NR5 por los
radicales hidroxilos (OH"), el NR5 se descompone en compuestos intermedios como &cidos

alifaticos + carboxilicos y finalmente a CO2 y H2O (Zaidi et al., 2020).



22

Figura 4

Via del mecanismo de degradacion del colorante NR5
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Fuente: Stambolova et al. (2012)
2.6. Cinéticay analisis de datos de velocidad
El estudio cinético se refiere al analisis, investigacion de la velocidad y los mecanismos
de las reacciones quimicas. Este estudio es fundamental para comprender como ocurren y se
desarrollan las transformaciones quimicas a lo largo del tiempo, cuya finalidad es determinar

las incognitas que presentan los procesos quimicos, como, por qué algunas reacciones son
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rapidas y otras son mas lentas, qué factores influyen en su velocidad y cuales son los productos
finales (Donaldson & Wren, 2015).

Segun Xu & Xu (2003) y Bali et al. (2004) la degradacion del colorante NR5 sigue una
cinética de primer orden y el calculo de la constante de velocidad de reaccion se realizé segun

(Fogler, 2022, p. 321; Schmidt, 1998, p. 43).

dc,
—2 = —KCao )
In(Ca) = In(Cpo) — kt (6)
CA _
In (C—AO) = —kt 7)

donde:
k: constante de velocidad de reaccion (min™1)
Ca: concentracion en el tiempo (ppm)
Cao: concentracion inicial (ppm)
t: tiempo (min)
2.7. HipOtesis
2.7.1. Hipotesis general
La fotdlisis es efectiva en el proceso de degradacién de soluciones sintéticas del
colorante negro reactivo 5.
2.7.2. Hipotesis especificas
= La relacion UV-C/H;O:; tiene efecto en la degradacion de soluciones sintéticas del
colorante negro reactivo 5.
= El pH influye en la degradacion de soluciones sintéticas del colorante negro reactivo 5.
= La concentracion de H>O> tiene efecto significativo en la degradacion de soluciones

sintéticas de negro reactivo 5.



24

= La degradacion de soluciones sintéticas de negro reactivo 5 sigue un modelo cinético
de primer orden.
2.8. Variables e indicadores
2.8.1. Identificacion de variables
Variables independientes
- pH
- Concentracion de H20-
Variable dependiente
- Porcentaje de degradacion del colorante NR5

2.8.2. Parametros

Peso del colorante NR5 : 60 mg
Agitacion : 700 rpm
Lampara UV-C 132 W
Tiempo de reaccion : 60 min

2.8.3. Operacionalizacion de variables
En la tabla 3, se muestra la operacionalizacion de las variables independientes y la

variable dependiente.



Tabla 3

Operacionalizacién de variables
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Tipo Variables Definicion Definicion operacional Indicador
conceptual
pH Medidade laacidezo Ajuste del pH de la unidadde
alcalinidad de una solucion del colorante pH
solucion en una antes de la fotolisis (acido,
é . escala de 0 a 14. neutro, alcalino).
% % Concentracion  Cantidad de peroxido Cantidad de H202 ppm
_g'a' E de H20: de hidrogeno en la agregada a la solucion
- solucion, expresada antes de la fotolisis
en molaridad. (diferentes
concentraciones).
Porcentaje de Proporcién del Porcentaje de Porcentaje
2 &  degradacion  colorante NR5 disminucion  en la (%)
% ‘13 del colorante degradado mediante concentracion del
E‘ g” NR5 fotolisis. colorante tras el proceso

de fotdlisis.
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Capitulo 111

3. Metodologia

El trabajo de investigacion se realiz6 en la Facultad de Ingenieria de Procesos, en el
laboratorio de Hidrocarburos de la Escuela Profesional de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional de San Antonio Abad del Cusco.

La presente investigacion se divide en tres partes, preparacion de la muestra, instalacion
del foto-reactor batch isotérmico y recoleccion y anélisis de los datos experimentales. Para el
proceso de fotolisis UV-C/H202 se manipulé dos variables independientes (pH y H20>).

3.1. Alcance del estudio
3.1.1. Tipo de investigacion

Segun Hernandez et al. (2014) la investigacion segun el tipo de datos es cuantitativa
por que la evaluacion del proceso de fotdlisis UV-C/H.O> implica la medicion y analisis
numérico, correlacional porque evalla el efecto de las variables independientes (pH y H20,)
en la variable dependiente (degradacion del NR5) y experimental porque se manipularon las
variables independientes (pH y concentracion de H>O,) para analizar los efectos que la
manipulacion tiene sobre la variable dependiente (porcentaje de degradacion del NR5).

3.1.2. Nivel y alcance de la investigacion

El nivel de esta investigacion es explicativo, pues tiene como objetivo analizar las
interacciones entre las variables independientes del proceso de fot6lisis/lUV-C y cdmo estas
influyen en el porcentaje de degradacion del colorante NR5. Su alcance es aplicado, ya que los
resultados obtenidos podrian ser Gtiles para mejorar las tecnologias de tratamiento de aguas
residuales en la industria textil (Sanchez & Reyes, 2015).

3.2. Muestra
En el presente trabajo de investigacion para las pruebas experimentales se usé una

solucion sintética de 100 ppm del colorante NR5 preparado en agua destilada.
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3.3. Materiales, reactivos, equipos e instrumentos

En las tablas 4 al 7 se muestran la lista de materiales, reactivos, equipos e instrumentos
utilizados en el presente trabajo de investigacion.
Tabla 4

Lista de materiales

Materiales Marca

Barra magnética Hanna HI731319
Espétula ALUTECS

Fiolas 25 mL y 250 mL Germany LMS y Pyrex
Probetas 100 mL Germany LMS

Luna de reloj Pyrex

Pipetas graduadas 1 mL, 2 mL y 5 mL Hirschmann
Vasos precipitados 500 mL Pyrex

Tabla b

Lista de reactivos

Reactivos Marca

Agua destilada Alkofarma

Peroxido de hidrogeno (H20-), 30% Millipore

Negro reactivo 5, 50% Sigma — Aldrich

Hidroxido de sodio (NaOH), 99.7% Millipore

Acido Clorhidrico (HCI), 33% Millipore
Tabla 6

Lista de equipos

Equipos Marca Modelo
Lampara UV-C 32W OPALUX OP —UV4A32 - NG
Agitador magnético SCHOTT M6 — CAT

Pipeteador automatico DUAB Levo Plus 3M PE FOAM
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Tabla 7

Lista de instrumentos

Instrumentos Marca Modelo
Espectrofotdmetro Thermo ELECTRON CORPORATION GENESYS 10uv
TermoOmetro BOECO Germany TP101
pH metro METROHM 913 pH Meter
Balanza analitica OHAUS PRSeries

3.4. Longitud de onda maxima

Con el objetivo de determinar la longitud de onda del colorante NR5 se prepar6 una
solucién patron de 100 ppm en 300 mL de agua destilada, luego se procedié a realizar
diluciones a concentraciones de 10, 20, 30 y 40 ppm de NR5, con el fin de realizar el barrido
espectral entre los 350 nm a 650 nm en el espectrofotémetro, para determinar la longitud de
onda maxima.
3.5. Curva de calibracién del NR5

La curva de calibracion se realizé con diferentes diluciones de concentracion de 3 a 150
ppm de NR5 a partir de una solucion patron de 150 ppm, teniéndose las diferentes diluciones
se procedio a la lectura de la absorbancia a la longitud de onda obtenida en el barrido espectral.
3.6. Disefio experimental

En el presente trabajo de investigacion del proceso de degradacion del NR5 mediante
fotolisis (UV-C/H20.) se tiene las siguientes variables:

- Variables independientes : pH y H20>

- Variable dependiente  : % degradacion del NR5

Se trabajo con las siguientes condiciones de operacion: concentracion de 100 ppm de
NR5, temperatura 25+2°C, lampara UV-C 32 watts, velocidad de agitacion 700 rpm y tiempo
de reaccién 60 minutos. Asimismo, la tabla 8 muestra las condiciones experimentales del

proceso de fotolisis (UV-C/H20,).
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Tabla 8

Disefio experimental y condiciones de operacion

H202 (ppm)
pH 300 600 900 1050 1350 1800 3000
4 - - - - - - -
7 _ - - - - - -
10 i i i i i i i

Los valores de las condiciones de operacion y variables independientes (pH y H205)
fueron adaptados de (Da Silva et al., 2021; Georgiou et al., 2002a; Hewamadduma &
Weerasinghe, 2020; Neamtu et al., 2002).

3.7. Instalacion del foto-reactor batch isotérmico

En la figura 5 se observa el diagrama de instalacion del foto-reactor utilizado en el
presente trabajo de investigacion, consta de un reactor batch el cual fue instalado dentro de la
caja refractaria de vidrio y estuvo expuesta a una fuente de radiacion UV-C.

Figura 5

Diagrama del mddulo del foto-reactor batch
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Para el procedimiento experimental se tom6 como base la propuesta metodologica de

los investigadores (Bali et al., 2004; Da Silva et al., 2021; Georgiou et al., 2002b;
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Hewamadduma & Weerasinghe, 2020; Neamtu et al., 2002; Saggioro et al., 2011) y cuenta con

las siguientes etapas.

Se prepard el efluente textil sintético del colorante NR5 con una concentracion de 100
ppm en 300 ml agua destilada.

Se ajusto el pH de la solucién con NaOH y HCI segln corresponda.

Se agito la solucién durante un lapso de 10 min a 700 rpm.

Se agrego el efluente textil simulado en el reactor batch.

Se acondiciono la soluciéon de NR5 a una temperatura de 25 + 2 °C de operacion segun
el disefio experimental.

Se agrego el agente oxidante (H20z), segun el disefio experimental.

Iniciada la reaccion de la degradacion del colorante NR5 se tomaron alicuotas de 1 mL
aproximadamente en intervalos de 10 min.

Se realizaron las lecturas de las alicuotas en el espectrofotometro.

Se registraron los datos obtenidos en el espectrofotometro.

En la figura 6 se muestra el procedimiento experimental.
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Figura 6

Diagrama de bloques del proceso UV-C/H20:
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3.8. Evaluacion del porcentaje de degradacién del colorante NR5

Espectrofotometria UV — Visible

A las alicuotas extraidas se dio lectura haciendo uso del espectrofotdmetro a la longitud
de onda maxima establecida con el barrido espectral. Con la ecuacion 8 se determino el

porcentaje de degradacion del colorante NR5 (Khatun et al., 2023).

Ci — Gt

% Degradacion colorante NR5 = ( ) x 100 (8)

i
En la ecuacion 8, Ci es la concentracion inicial del colorante NR5 en ppm y Cs es la

concentracion final del colorante NR5.
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Capitulo IV

4. Resultados y discusion

4.1. Resultados del barrido espectral

Con el fin de determinar la longitud de onda méaxima del colorante NR5, se prepard una
solucion madre de 100 ppm de NR5 con agua destilada. A partir de esta solucion, se prepararon
cuatro soluciones diluidas con concentraciones de 10, 20, 30 y 40 ppm, a las mismas que se
dieron lectura en el espectrofotometro UV-Vis, se utilizé la metodologia de barrido ya que se
variaron longitudes de onda de 350 a 650 nm en rangos de 100 en 100 hasta encontrar el pico
mas alto en la figura proporcionada por el espectrofotometro.

En la figura 7 se observa la longitud de onda mé&xima del colorante NR5.

Figura7

Longitud de onda del colorante NR5

Como se observa en la figura 7 la longitud de onda maxima determinada es 598 nm, a
esta longitud de onda se trabajé todas las pruebas experimentales. Este mismo resultado
obtuvieron los investigadores (Arslan, 2023; Kaur et al., 2023; Senol-Arslan et al., 2023), lo

cual se confirma que el valor obtenido de la longitud de onda es adecuado.
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4.2. Curva de calibracion

Para la construcciéon de la curva de calibracion del colorante NR5, se prepararon
soluciones diluidas en un rango de 3 a 150 ppm a partir de una solucién patron de 150 ppm de
NRD5, utilizando un espectrofotometro UV-Vis para medir la absorbancia en la longitud de onda
de 598 nm. Los datos obtenidos se utilizaron para generar la curva de calibracion, la cual
establece la relacion entre la concentracion del colorante y su absorbancia, facilitando asi la
cuantificacién precisa del NR5 en futuras muestras. A continuacion, en la tabla 9 se muestran

los datos para la elaboracién de la curva de calibracion.
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Tabla 9

Resultados de la curva de calibracién del colorante NR5

N° Cnrs (ppm) Absorbancia
1 3 0.185
2 6 0.371
3 10 0.625
4 15 0.906
5 20 1.226
6 25 1.530
7 30 1.830
8 35 2.129
9 40 2.437

10 45 2.756

11 50 3.060

12 60 3.690

13 70 4.295

14 80 4.960

15 90 5.545

16 100 6.165

17 110 6.681

18 120 7.521

19 130 7.797

20 140 8.496

21 150 9.160

Nota. Donde: Cngrs (ppm) es la concentracion del colorante negro reactivo 5 en partes por millon.

En la figura 8 se muestra la gréfica obtenida de la curva de calibracion del colorante

NRS.
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Figura 8

Curva de calibracion del colorante NR5
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Concentracion del colorante NR5 (ppm)

Para calcular la concentracion del colorante NR5, se utilizd la ecuacion presentada en
la figura 8, basandose en la medicién de la absorbancia obtenida mediante un
espectrofotometro UV a una longitud de onda de 598 nm.

y =0.0612-x 9)

donde:

X: concentracion del colorante NR5 (ppm)

y: absorbancia del colorante NR5
4.3. Modulo del sistema de foto reactor

El sistema foto-reactor utilizado en este trabajo de investigacion esta compuesto por
una caja refractaria de vidrio, que en su interior contiene un reactor batch con una capacidad
de 2 litros; una lampara de 32 watts que actua como fuente de radiacion UV-C y un agitador
magnético que funciond durante todo el tiempo de reaccion con el fin de homogenizar la
muestra con el oxidante, garantizando asi un buen contacto entre la solucion y la luz, evitando
que esté en suspension y generando una mayor cantidad de iones hidroxilo. Asimismo, a la

izquierda se observa un equipo de bafio isotérmico con el fin de controlar la temperatura de
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dicha solucidon (25+2 °C). Este controlador se encuentra en la parte superior de la caja
refractaria. Este sistema esta disefiado para realizar experimentos bajo condiciones controladas,
lo que permitira evaluar la degradacion del colorante NR5 mediante el proceso de fotolisis UV-
C/H202. A continuacion, se muestra el modulo instalado del foto-reactor:

Figura 9

Foto-reactor batch

Nota. donde: Mreactor batch isotérmico, @agitador magnético, ®@lampara UV.C, ¥caja refractaria, ®termémetro

digital y ®bafio isotérmico.
4.4.  Andlisis del disefio de barrido

La tabla 10 muestra los resultados obtenidos del disefio de barrido del proceso de
degradacion del NR5 mediante fotdlisis (UV-C/H202) para un tiempo de 60 min de reaccion y

32 W de luz UV-C.
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Tabla 10

Resultados del proceso de degradacion del NR5 para 32 W de UV-C

N° pH H202 (ppm) UV-C/H202 (W/ppm)  %Dnrs
1 4 300 0.1067 86.851
2 4 600 0.0533 93.197
3 4 900 0.0356 94.419
4 4 1050 0.0305 95.419
5 4 1350 0.0237 95.661
6 4 1800 0.0178 92.205
7 4 3000 0.0107 80.297
8 7 300 0.1067 87.206
9 7 600 0.0533 92.819

10 7 900 0.0356 94.581

11 7 1050 0.0305 94.290

12 7 1350 0.0237 93.874

13 7 1800 0.0178 90.787

14 7 3000 0.0107 87.082

15 10 300 0.1067 83.984

16 10 600 0.0533 91.575

17 10 900 0.0356 92.205

18 10 1050 0.0305 92.819

19 10 1350 0.0237 91.102

20 10 1800 0.0178 91.780

21 10 3000 0.0107 87.082

La tabla 10 muestra que el experimento N° 5 alcanzo el mayor porcentaje de degradacion del
colorante NR5, con un valor del 95.661%, al evaluar la influencia de los dos factores: pH y

concentracion de H»0o.
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4.4.1. Efecto de la relacion UV-C/H20: en la degradacion de soluciones sintéticas del
colorante NR5

A partir de la tabla 10, se ha seleccionado el mayor valor del porcentaje de degradacion
para cada pH. Los resultados son los siguientes: Para un pH de 4, se obtuvo una relacién UV-
C/H20> de 0.0237 W/ppm con un 95.661% de degradacion del NR5; para un pH de 7, se
encontro una relacion UV-C/H20; de 0.0356 W/ppm con un 94.581% de degradacion del NR5
y para un pH de 10, la relacion UV-C/H,0; fue de 0.0305 W/ppm, logrando un 92.819% de
degradacion del NR5. Este mismo resultado reportan Xu & Xu (2013) que realizaron pruebas
experimentales con una concentracion de 17 ppm de NR5, variando valores de pH de 2, 3, 4,
7,11y 12, lograron los siguientes porcentajes de degradacion del colorante NR5 94%, 96%,
97%, 94%, 70% y 35% respectivamente, en un lapso de 50 min de reaccién por el proceso
UV/H>0; con 300 ppm H202 y una lampara UV-C de 10W; a partir de estos datos se tiene una
relacion de UV-C/H20 calculada de 0.033 W/ppm. Bali et al. (2004) realizaron pruebas
experimentales para la degradacion del NR5, con una ldmpara de 16 W, 850 ppm de H20; y
100 ppm de NRS5; a partir de estos datos se tiene una relacion de UV-C/H,O; calculada de
0.018 W/ppm, logrando una degradacion del 99% en 60 min de reaccidn; mientras que, en el
presente trabajo se obtuvo, para una relacién de 0.0178 W/ppm una degradacion de 91.78 %
en 60 min de reaccion.

Asimismo, se puede observar que para un pH 4 y 7 no hay mayor diferencia en el
porcentaje de degradacidn del NR5; sin embargo, se tiene una variacién en el porcentaje de
degradacion para pH 10 con respecto a pH 4 y 7. Por consiguiente, evaluando el porcentaje de
degradacion es recomendable trabajar a condiciones de pH acido y neutro (pH 4y 7).

La figura 10 muestra los valores del porcentaje de degradacion del NR5 en funcion a la

relacion UV-C/H20, la cual se construyé a partir de la tabla 10.
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Figura 10

Relacion de UV-C/H20-
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Del mismo modo, en la figura 10 se puede apreciar que entre los valores de 0.0274 a
0.0510 de UV-C/H,0,, se presentan los valores mas altos de porcentaje de degradacion, esto
independientemente del pH de trabajo.
4.4.2. Efecto del pH en la degradacion de soluciones sintéticas del colorante NR5
A continuacion, en la figura 11 se muestra el andlisis del efecto del pH en la

degradacion del NR5, la misma que se construyd a partir de la tabla 10.
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Figura 11

Efecto del pH en la degradacién de NR5
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La figura 11 muestra que, en todos los tiempos de reaccién (20, 30, 40 y 60 minutos),
el pH 4 favorece la mayor degradacién del colorante NR5 en comparacion con los pH 7 y 10.
A medida que aumenta el tiempo de reaccion, el porcentaje de degradacién también
incrementa, alcanzando el 95.66% a los 60 minutos a pH 4, mientras que a pH 7 y 10 las
degradaciones son menores, con un maximo de 94.58% y 92.82%, respectivamente. Asimismo,
en la figura 11 se observa las siguientes diferencias entre pH 4 y 10: 5.59%, 5.60%, 4.82% y
2.84% en la degradacion del colorante NR5 para 20, 30, 40 y 60 minutos de reaccion, lo cual
indica que existe una variacion significativa; por lo cual, se tiene que a pH 4 se obtiene mejores
porcentajes de degradacion del colorante NR5, esto se puede explicar por el hecho de que el
H>0> se disocia més facilmente en radicales hidroxilos a pH acido que a pH alcalino, generando

mas radicales hidroxilos que atacan al colorante (Bielski & Cabelli, 1995; Zepp et al., 1992).
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Estos resultados obtenidos son consistentes con los reportados por otros autores que
han evaluado el proceso de degradacion de colorantes mediante fotolisis UV-C/H20,. Por
ejemplo, Da Silva et al. (2021) encontraron que la degradacion del NR5 es mejor a pH 3y 4,
con una concentracion de 24.5 ppm de H2O> para 25 ppm de NR5. Xu & Xu (2013) realizaron
pruebas experimentales a diferentes valores de pH (2, 3, 4, 7, 11y 12) y lograron los siguientes
porcentajes de degradacion: 94%, 96%, 97%, 94%, 70% y 35% del colorante NR5 en 50 min
de reaccion utilizando el proceso UV/H202, empleando 300 ppm de H20», reportaron que el
pH 4 es més favorable para una concentracion de 17 ppm de NR5; ademas, observaron que en
condiciones alcalinas (pH 11 y 12), la tasa de degradacién del NR5 disminuy6 en un 27% y
62%, respectivamente.

Resultados similares respecto al pH de otros investigadores se tiene a: Hewamadduma
& T. (2021) lograron un mayor porcentaje de degradacién del colorante NR5 en medio acido.
Siboni et al. (2011) estudiaron el efecto del pH (3, 5, 7, 9y 11) en la degradacion del colorante
NR5, con una concentracion inicial de 100 ppm. No observaron una variacion significativa en
la tasa de degradacion del NR5 para pH 3,5y 7. Sin embargo, para pH 3 la tasa de eliminacion
de NR5 fue 4.3 veces mayor que a pH 11. Panja et al. (2016) obtuvieron el 90% de degradacion
a pH 4.2, 94% degradacién del colorante NR5 a pH 6.4, y 75% de degradacién a un pH 8.4 en
un lapso de 60 min de reaccion, la mayor degradacion se logr6 para un pH de 6.4.

4.4.3. Evaluar el efecto de la concentracion de H>O; en la degradacion de soluciones
sintéticas del colorante NR5

La tabla 10 muestra los resultados del efecto de la concentracion de H20: en la
degradacion del NR5, se llevo a cabo un barrido para valores de pH de 4, 7 y 10 con variaciones
de H>O> de 300 a 3000 ppm.

A continuacion, se muestran las figuras 12 y 13 para una mejor interpretacion del efecto

de la concentracion del H20-, la cual se elaboraron a partir de la tabla 10.
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Figura 12

Efecto del H,0»
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En la figura 12 se observa que los mayores porcentajes de degradacion del colorante
NRS se obtuvieron para concentraciones de 1350, 900 y 1050 ppm de H:0-, logrando una
degradacion del 95.661%, 94.581% y 92.819%, respectivamente, en un lapso de 60 minutos de
reaccion, independientemente del pH.
Figura 13

Efecto de la concentracion de H202 en la degradacion del NR5
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La figura 13 ha sido realizada tomando el promedio de los resultados de los porcentajes
de degradacion para cada concentracion de los diferentes pH, obteniéndose como resultado que
lo mas conveniente es trabajar con concentraciones entre 900 ppm a 1350 ppm de H20>
independientemente del pH. Por otro lado, se observa a medida que se incrementa la
concentracion de H2O> de 300 ppm a 900 ppm se incrementa el porcentaje de degradacion del
NRD5; pero, para concentraciones superiores a 1350 ppm de H2O> el porcentaje de degradacion
disminuye.

Resultados similares reportaron: Bali et al. (2004) realizaron pruebas experimentales
para la degradacion del NR5 utilizando una lampara de 16 W, pH 7, 100 ppm de NR5 y
concentraciones de H.O> (34.0, 170.1, 340.1, 850.4, 1700.7, 3401.5 ppm), y obtuvieron que la
concentracion de H.O> mas adecuada es 850.4 ppm y pH 7, ya que concentraciones superiores
a 850.4 ppm de H20: el porcentaje de degradacion del NR5 tiende a disminuir y Xu & Xu
(2013) que realizaron pruebas en un reactor batch con una lampara de 10 W; las condiciones
experimentales fueron: concentracion de 17 ppm de NR5, valores de pH de 2, 3,4, 7, 11y 12;
concentracion de H2O> de 45, 105, 150, 300, 450 y 750 ppm, como resultado obtuvieron que
las mejores condiciones de trabajo para un mayor porcentaje de degradacién del NR5 fue con
300 ppm de H20; para pH 4.

4.4.4. Cinética de degradacion del colorante NR5

Planteamiento de hipdtesis para la verificacion del modelo cinético

Ho: El modelo cinético de primer orden no es adecuado para describir la cinética de
degradacion del colorante NR5

Hi: El modelo cinético de primer orden es adecuado para describir la cinética de
degradacion del colorante NR5

Nivel de significancia: 0.05
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Decision

Rechazar Ho si el valor F calculado es menor que el valor F tabla o si el valor p es mayor
o0 igual a 0.05.

Aceptar H; si el valor F calculado es mayor que el valor F tabla o si el valor p es menor
o igual a 0.05.

En las tablas 11, 12 y 13 se muestran los resultados estadisticos de la regresion,
ANOVA vy el célculo del coeficiente, los mismos que fueron calculados a partir de la tabla 14.
Tabla 11

Estadisticos de la regresion NR5

Estadisticas de la regresion

Coeficiente de correlacion maltiple 0.999

Coeficiente de determinacion R? 0.999

R? ajustado 0.832

Error tipico 0.063

Observaciones 7
Tabla 12

Andalisis de varianza

Suma de Cuadrados

cuadrados  medios e i Valor-p
Regresion 1 23.658 23.658  5954.947 5.987 6.92E-09
Residuos 6 0.024 0.004
Total 7 23.682

Nota. donde: gl: grados de libertad, Fc: F calculado y Ft: F tabla

Al realizar el respectivo ANOVA, se obtiene el estadistico Fisher calculado (5954.947),
que es mucho mayor a F tabla (5.987) y una probabilidad de 6.92E-09, que es muchisimo menor
que el nivel de significancia (0.05) lo que indica que en el modelo propuesto tiene una alta

relacion entre variables; en este contexto se acepta la H.
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Tabla 13

Coeficiente del modelo

Coeficiente Error tipico Estadisticot Probabilidad Inferior 95% Superior 95%

b1 -0.051 0.001 -77.168 3.19E-10 -0.053 -0.049

En la tabla 13 se presenta la prueba de significancia del coeficiente, donde se observa un valor
de probabilidad de 3.19E-10, el cual es inferior al nivel de significancia establecido (5%). Por
lo tanto, se concluye que el coeficiente es estadisticamente significativo.

La constante de velocidad de reaccion se calculd utilizando la ecuacion (7).

La tabla 14 muestra los resultados del célculo de la concentracion calculada o simulada,
constante de velocidad de reaccion y el coeficiente de determinacion para las condiciones de:

pH 4y 1350 ppm H20..

Tabla 14

Cinética del NR5 para pH 4 y 1350 ppm H.0>

CNR5

t (min)  Cnrsexp ln( ) Cnrscalc  Error k R?

CNR50

0 100.000 0.000 100.000 0.000 0.051 0.999

10 55.397 -0.591 60.057 4.660

20 35.747 -1.029 36.068 0.321

30 23.470 -1.449 21.661 1.809

40 13.915 -1.972 13.009 0.906

50 7.906 -2.538 7.813 0.093

60 4.339 -3.138 4692 0.353

Nota. t (min): tiempo en min, Cnrsexp: CONCentracion experimental del colorante NR5 en ppm, Cnrscalc:
concentracion calculada del colorante NR5 en ppm, Error: concentracion NR5 y k: constante de velocidad de

reaccion en min.
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La tabla 14 muestra el error entre las concentraciones experimentales y calculadas del
colorante NR5 a lo largo del tiempo de reaccion. El valor atipico (4.66) se presenta a los 10
minutos, lo que sugiere que el modelo cinético tiene menor precision en las etapas iniciales de
la reaccion. Sin embargo, conforme avanza el tiempo, el error disminuye considerablemente,
indicando una mejora en la precision del modelo hacia los Gltimos minutos.

La figura 14 muestra la curva cinética de los datos experimentales y calculado.

Figura 14

Curva cinética del NR5 para pH 4y 1350 ppm H20:
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Los datos experimentales de la degradacion del NR5 se ajustan a un modelo cinético
de primer orden, con una constante de velocidad de reaccion de 0.051 min'. De manera similar,
los investigadores (Da Silva et al., 2021) reportaron que obtuvieron un modelo cinético de
primer orden. Asimismo, (Xu & Xu, 2013) determinaron una constante de velocidad de
reaccion de 0.06527 min! similar a lo obtenido en esta investigacion.

En la tabla 15 se presentan los resultados de los calculos de los valores de las constantes

de velocidad para el disefio experimental con 100 ppm de NR5, 300-3000 ppm de H20, y 32W
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de UV-C. Los valores de k se calcularon de manera similar a como se determinaron los

estadisticos en las tablas 11, 12 y 13.

Tabla 15
Constantes de velocidad del disefio experimental
N° pH H20, (ppm) Kk (min™)
1 4 300 0.0344
2 4 600 0.0449
3 4 900 0.0475
4 4 1050 0.0506
5 4 1350 0.0510
6 4 1800 0.0425
7 4 3000 0.0274
8 7 300 0.0349
9 7 600 0.0439
10 7 900 0.0479
11 7 1050 0.0467
12 7 1350 0.0455
13 7 1800 0.0394
14 7 3000 0.0388
15 10 300 0.0318
16 10 600 0.0412
17 10 900 0.0417
18 10 1050 0.0430
19 10 1350 0.0398
20 10 1800 0.0403
21 10 3000 0.0333

Para comprobar el modelo cinético seleccionado se ha analizado para pH 4 con 1350

ppm H2O> hasta obtener 99.9% de degradacion del NR5 en un lapso de 140 min de reaccion.
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En la figura 15 y 16 se muestran los resultados del porcentaje de degradacion del NR5
experimental y proyectada para pH 4 y 1350 ppm H20> de acuerdo con modelo cinético del
primer orden determinado en el ajuste.

Figura 15

Curva cinética experimental y proyectada del NR5 con 1350 ppm H.0O>
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La figura 15 muestra la cinética de degradacién experimental del NR5, en la cual, en
un lapso de 140 minutos, se logra reducir la concentracion del NR5 hasta 0.079 ppm. Sin
embargo, en la cinética de degradacion proyectada, se estima que la concentracion del NR5 se

reduce hasta 0.01 ppm en un periodo de 180 minutos de reaccion.



Figura 16
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Curva de porcentaje de degradacion experimental y proyectada del NR5 con 1350 ppm H20>
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La figura 17 muestra el porcentaje de degradacién experimental del NR5, donde en un

lapso de 140 minutos se alcanza una degradacion del 99.92%. No obstante, segun la proyeccion

de degradacion, se estima que el NR5 podria degradarse hasta un 99.99% en un periodo de 180

minutos de reaccion.

4.4.5. Modelo matematico del proceso de degradacién del NR5 mediante fotolisis/H20;

El modelo matematico del proceso de degradacion del colorante negro reactivo 5

mediante fotélisis/H20- se determind en funcion de las variables de estudio. A continuacion,

la tabla 16 muestra las estadisticas de tres modelos de regresion aplicados y el ajuste realizado

a los modelos matematicos para el porcentaje de degradacion del NR5.

Tabla 16

Modelos matematicos

Estadisticas de la regresion Lineal Cuadratico Cubico
Coeficiente de determinacion R?  0.136 0.804 0.951
R? ajustado 0.040 0.739 0.836
F calculado 1.412 12.320 29.396
F tabla 3.555 2.901 2.796
Valor-p 0.269  0.00007  0.000002
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La tabla 16 muestra las estadisticas de tres modelos de regresion: lineal, cuadratico y
clibico. El coeficiente de determinacion R? revela que el modelo lineal solo explica el 13.6%
de la dispersion en los datos, mientras que el cuadratico y cubico capturan el 80.4% y 95.1%,
respectivamente, reflejando un mejor ajuste a medida que aumenta la complejidad del modelo.
El R? ajustado sigue esta tendencia: 4% para el lineal, 73.9% para el cuadratico y 83.6% para
el cubico. Los valores de F calculado y F tabla confirman estos hallazgos: el modelo lineal no
es estadisticamente significativo (F calculado 1.412 < F tabla 3.555, valor-p 0.269), mientras
que los modelos cuadratico y cubico son significativos (F calculado 12.320 > F tabla 2.901,
valor-p 0.00007 para el cuadratico y F calculado 29.396 > F tabla 2.796, valor-p 0.000002 para
el cubico). En resumen, el modelo matematico cubico es el mas adecuado en términos de ajuste
y significancia estadistica.

Residuales

En la figura 17 se muestran los residuales del modelo cubico. Estos residuales son
aleatorios y no siguen ninguna tendencia. El calculo de los residuales se muestra en el Apéndice
.

Figura 17
Residuales del modelo matemaético cubico
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En la figura 18 se muestran los residuales del modelo cubico muestra datos aleatorios
sin un patron discernible. Esto sugiere que el modelo propuesto se ajusta adecuadamente a los
datos y no presenta indicios de sesgo sistematico. Por lo tanto, el modelo matematico propuesto
es aceptable.

El modelo matematico que describe mejor el proceso de fotdlisis UV-C/H20; para el
rango evaluado (pH 4 a 10 y concentracion de H20. de 300 a 3000 ppm) es el siguiente. El

calculo de los estadisticos de este modelo se muestra en el Apéndice I:

%Dygrs = 78.66 + 0.036H,0, + 0.001pH2 — 2.3 - 10~°H,0,2 + 0.0001pH - H,0,
—0.001pH3 + 3.5-107° H,0,° — 6 - 10~5pH?H,0, + 3.8 - 10~7pH

'Hzoz2

En el modelo matematico del porcentaje de degradacion del NR5: el termino lineal de
H20., cuadratico pH?, interaccion (pH - H,0,), cubico de H,0,> y la interaccion (pH - H,0,2)
es directamente proporcional al porcentaje de degradacion del NR5. Sin embargo, el termino
cuadratico de H,0,%, termino cubico de pH? y la interaccion pH?H,0, es inversamente
proporcional a la degradacion del NR5.

Superficie de respuesta

La figura 18 representa la superficie de respuesta, la cual ilustra como varia el
porcentaje de degradacion del NR5 en respuesta a cambios en las variables estudiadas (pH y

H20,).
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Figura 18

Superficie de respuesta para el proceso de fotolisis/H20>
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En la figura 18 se observa que en la regién de color rojo oscuro es donde se obtiene un
mayor porcentaje de degradacion del NR5 entre 95.661 y 94.581%, bajo condiciones de pH
entre 4 y 7 y con dosis de peroxido de hidrogeno (H20:) de 1350 y 900 ppm. Adicionalmente,
se observa que, en la region de color azul, con concentraciones mayores a 2500 ppm de H-0-
y pH superiores a 7, el porcentaje de degradacién del colorante NR5 disminuye.

En la figura 19 se muestra los contornos de superficie para el proceso de fotolisis.
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Figura 19

Contornos de superficie para el proceso de fotolisis/H20:
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En la figura 19 se observan regiones con diferentes colores lo que ayuda a interpretar
la influencia de la concentracion de H.O2 y pH en la degradacion del NR5; la region de color
rojo oscuro representa la zona de mayor porcentaje de degradacion del NR5 con una
dosificacion de H>O> entre 900 a 1350 ppm y a un pH entre 4 a 7; por otro lado, a partir de
2000 a 3000 ppm y pH de 7 a 10 disminuye el porcentaje de degradacion del NR5, finalmente
para tener una mejor degradacion de NR5 se recomienda las siguientes condiciones de

operacion de pH 4y dosis de H20, de 1350 ppm.



54

Conclusiones
Se ha logrado degradar soluciones sintéticas del colorante negro reactivo 5 por el
proceso de fotolisis UV- C/H20; a partir de una concentracion inicial de 100 ppm de
NR5, a 25£2°C, a 700 rpm, 32 W y en 60 minutos de reaccion.
Se determind que las mejores relaciones de UV- C/H2O> son: 0.0237 W/ppm para pH
4 con un 95.661% de degradacién, 0.0356 W/ppm para pH 7 con un 94.581% de
degradacion y 0.0305 W/ppm para pH 10 con 92.819% de degradacion.
El efecto del pH en la degradacion de soluciones sintéticas del colorante negro reactivo
5 es significativo y se obtuvo la mejor tasa de degradacién de negro reactivo 5 a pH 4,
por lo que es conveniente trabajar en medio acido.
Se obtuvo la mejor tasa de degradacion del colorante negro reactivo 5 a concentraciones
de 900, 1050 y 1350 ppm H20> para pH 4.
La degradacion del colorante negro reactivo 5 sigue un modelo cinético de primer orden

independientemente del pH y la concentracion de H.Ox.
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Recomendaciones
Probar el método con aguas residuales industriales de NR5 para evaluar la eficiencia
del proceso de fotolisis UV- C/H20:.
Trabajar en un reactor de flujo continuo para ser extrapolado a planta piloto.
Trabajar a pH contante durante el proceso de degradacion del NR5.
Evaluar el efecto de la velocidad de agitacion en la degradacion de la solucion del
NRS5 en la reaccion de fotolisis.

Realizar experiencias con fuentes luminosas de diferentes potencias.
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Apéndice

Apéndice I: Modelo matematico cubico

2 2 3 3 2 2 PN
X1 X X1 X2 X1X3 X1 X X1 X2 X1X3 y y

4 300 16 90000 1200 64 27000000 4800 360000 86.851 87.345

4 600 16 360000 2400 64 216000000 9600 1440000 93.197 92.695

4 900 16 810000 3600 64 729000000 14400 3240000 94.419 95.217

4 1050 16 1102500 4200 64 1157625000 16800 4410000 95.419 95.593

4 1350 16 1822500 5400 64 2460375000 21600 7290000 95.661 94.926

4 1800 16 3240000 7200 64 5832000000 28800 12960000 92.205 91.430

4 3000 16 9000000 12000 64 2.7E+10 48000 36000000 80.297 80.844

7 300 49 90000 2100 343 27000000 14700 630000 87.206 86.696

7 600 49 360000 4200 343 216000000 29400 2520000 92.819 91.884

7 900 49 810000 6300 343 729000000 44100 5670000 94.581 94.448

7 1050 49 1102500 7350 343 1157625000 51450 7717500 94.290 94.922

7 1350 49 1822500 9450 343 2460375000 66150 12757500 93.874 94.602

7 1800 49 3240000 12600 343 5832000000 88200 22680000 90.787 92.010

7 3000 49 9000000 21000 343 2.7E+10 147000 63000000 87.082 86.077

10 300 100 90000 3000 1000 27000000 30000 900000 83.984 85.307

10 600 100 360000 6000 1000 216000000 60000 3600000 91.575 90.007

10 900 100 810000 9000 1000 729000000 90000 8100000 92.205 92.287

10 1050 100 1102500 10500 1000 1157625000 105000 11025000 92.819 92.694

10 1350 100 1822500 13500 1000 2460375000 135000 18225000 91.102 92.397

10 1800 100 3240000 18000 1000 5832000000 180000 32400000 91.780 90.220

10 3000 100 9000000 30000 1000 2.7E+10 300000 90000000 87.082 87.636

Nota. donde: x1: pH, X2: peroxido de hidrégeno en ppm, y: porcentaje de degradacion del colorante NR5 y

¥ porcentaje de degradacién del colorante NR5 simulado o calculado

A continuacién, se muestra los estadisticos calculados:



Estadisticas de la regresion

Coeficiente de correlacion maltiple 0.975

Coeficiente de determinacion R? 0.951

R? ajustado 0.836

Error tipico 1.149

Observaciones 21

Analisis de varianza
Grados de Suma de Promedio de y_alor
) los F critico de
libertad cuadrados
cuadrados F

Regresion 9 310.304 34.478 29.396 0.000

Residuos 12 15.834 1.320

Total 21 326.138

- Error  Estadistico - Inferior  Superior
Coeficientes tipico ¢ Probabilidad 95% 95%

Bo 78.6622 2.75637 28.5383 2.1E-12 72.6566 84.6679
B 0 0 65535 #iNUM! 0 0
B2 0.036 0.0062 5.77392 #iNUM! 0.02228 0.04929
B3 0.0011 0.13339 0.00855 0.99332 -0.2895 0.29177
Ba -2E-05 3.3E-06 -7.1641 1.1E-05 -3E-05 -2E-05
Bs 0.00014 0.00111 0.13014 0.89861 -0.0023 0.00257
Be -0.0012 0.0113 -0.1018 0.92057 -0.0258 0.02347
B 3.5E-09 6.5E-10 5.36976 0.00017 2.1E-09 4.9E-09
Bs -6E-05 7.1E-05 -0.851 0.41141 -0.0002 9.4E-05
Bo 3.8E-07 1.4E-07 2.61559 0.02257 6.3E-08 6.9E-07
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Apéndice Il: Analisis de residuales del modelo cubico

N° Residuales
1 -0.495
2 0.502
3 -0.797
4 -0.173
5 0.736
6 0.775
7 -0.547
8 0.510
9 0.935

10 0.133

11 -0.631

12 -0.728

13 -1.223

14 1.004

15 -1.322

16 1.568

17 -0.082

18 0.124

19 -1.295

20 1.560

21 -0.554

Residuales

-0.5 A

-1.5

2.0 -

1.5 -

0.5 -

0.0 -

12345678 9101112131415161718192021
Observaciones

La grafica de residuales del modelo cubico muestra datos

aleatorios sin un patron discernible. Esto sugiere que el

modelo propuesto se ajusta adecuadamente a los datos y

no presenta indicios de sesgo sistematico. Por lo tanto, el

modelo matematico propuesto es aceptable.
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Apéndice I11: Fotografias del proceso de fotolisis UV-C/H20:2
Fotografia 1

Solucion de 100 ppm de NR5

Fotografia 2

Instalacién del fotoreactor batch en la caja refractaria




Fotografia 3

Adicién de H20 a la solucion de NR5

Fotografia 4

Alicuotas extraidas del proceso de fotdlisis UV-C/H.0>
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AnNexos

Anexo 1: Certificado de analisis del colorante negro reactivo 5

SIGMA-ALDRICH

sigma-aldrich.com

3050 Spruce Street, Saint Louis, MO 63103, USA

Website: www.si Irich.com
Email USA: techserv@sial.com
Outside USA: eurtechserv@sial.com

Product Name:

Reactive Black 5 - Dye content =50 %

Product Specification

Product Number: 306452 ™o
CAS Number: 17095-24-8 : ] - 2
MDL: MFCD00013464 ‘
Formula: C26H21N5Na4019S6 .
Formula Weight: 991.82 g/mol 28 e
TEST Specification
Appearance (Form) Pow der
Infrared Spectrum Conforms to Structure
Carbon 1567 -47.2 %
Nitrogen 35-106 %
Wavelength 307 - 313 nm

0.01 g/l, H20
Extinction Coefficient > 16400
Wavelength 389 - 393 nm
Extinction Coefficient > 7300
Wavelength 593 - 597 nm
Extinction Coefficient > 23000

Specification: PRD.1.ZQ5.10000056554
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Sigma-Aldrich warrants, that at the time of the quality release or subsequent retest date this product conformed to the information contained in

this publication.

Purchaser must determine the suitability of the product for its particular use.

and conditions of sale.

The current Specification sheet may be available at Sigma-Aldrich.com. For further inquiries, please contact Technical Service.
See reverse side of invoice or packing slip for additional terms



Anexo 2: Certificado de analisis del peroxido de hidrogeno al 30 %

Specification

1.07210.1000 Hydrogen peroxide 30% (Perhydrol TM) (stabilized for higher storage temp.)
for analysis EMSURE® ISO

Specification

Assay (manganometric) 230.0 %
Color <10 Hazen
Free acid (as sulfuric acid) <30 ppm
Chloride (ClI) <05 ppm
Nitrate (NOs) <2 ppm
Phosphate (POs) =2 ppm
Sulfate (SOs) <2 ppm
Heavy metals (as Pb) <1 ppm
Total nitrogen (N) <4 ppm
Cd (Cadmium) <0.02 ppm
Co (Cobalt) <0.02 ppm
Cu (Copper) <0.02 ppm
Fe (Iron) <01 ppm
Ni (Nickel) <0.02 ppm
Pb (Lead) <0.02 ppm
Zn (Zinc) <0.05 ppm
Non volatile matter <50 ppm

ISO-Reagent

Dr. Nina Hegmann

Responsible laboratory manager quality control

This document has been produced electronically and is valid without a signature.

Merck KGaA, Frankfurter StraRe 250, 64293 Darmstadt (Germany): +49 6151 72-0 Pagelof 1
EMD Millipore Corporation - a subsidiary of Merck KGaA, Darmstadt, Germany

400 Summit Drive, Burlington, MA 01803, USA, Phone +1 (781) 533-6000

SALSA Version 1237690/000000000000//  Date: 30.09.2022



Anexo 3. Certificado de analisis del hidréxido de sodio

Specification

1.06462.1000 Sodium hydroxide pellets EMPLURA®

Specification
Assay (acidimetric,NaOH) 297.0 %
Carbonate (as Na-COs) <1.0 %
Chloride (Cl) <0.012 %
Sulfate (SOs) <0.010 %
Heavy metals (as Pb) <0.002 %
Al (Aluminium) <0.002 %
Fe (Iron) <0.002 %

Dr. Dimitrij Ryvlin

Responsible laboratory manager quality control

This document has been produced electronically and is valid without a signature.

Merck KGaA The life science business of Merck KGaA, Darmstadt, Page 1 of 1
Corporation with General Partners Germany operates as MilliporeSigma in the U.S. and
Frankfurter Stralle 250 Canada.

64293 Darmstadt, Germany

SALSA Version 1109257/000000000000// Date: 30.08.2021

Anexo 4: Certificado de analisis del 4cido clorhidrico
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Specification

1.00318.0250 Hydrochloric acid 30% Suprapur®

Specification
Assay (acidimetric) > 30.0 %
Colour <10 Hazen
Bromide (Br) <10 ppm
Free chlorine (Cl) <300 ppb
Phosphate (POs) <10 ppb
Sulphate (SO4) <300 ppb
Sulfite (SOs) <500 ppb
Ag (Silver) <1.0 ppb
Al (Aluminium) <1.0 ppb
As (Arsenic) <1.0 ppb
Au (Gold) <1.0 ppb
Ba (Barium) <10 ppb
Be (Beryllium) <1.0 ppb
Bi (Bismuth) <1.0 ppb
Ca (Calcium) <5.0 ppb
Cd (Cadmium) <05 ppb
Co (Cobalt) <1.0 ppb
Cr (Chromium) <1.0 ppb
Cu (Copper) <1.0 ppb
Fe (Iron) <5.0 ppb
Ga (Gallium) <05 ppb
Ge (Germanium) <10.0 ppb
Hg (Mercury) <20 ppb
In (Indium) <05 ppb
K (Potassium) <10.0 ppb
Li (Lithium) <05 ppb
Mg (Magnesium) <20 ppb
Mn (Manganese) <05 ppb
Mo (Molybdenum) <05 ppb
NHs (Ammonium) <500 ppb
Na (Sodium) <10.0 ppb
Ni (Nickel) <1.0 ppb
Pb (Lead) <05 ppb
Pt (Platinum) <05 ppb
Sb (Antimony) <05 ppb
Sn (Tin) <1.0 ppb
Sr (Strontium) <05 ppb
Ti (Titanium) <1.0 ppb
Tl (Thallium) <05 ppb
V (Vanadium) <1.0 ppb
Zn (Zinc) <1.0 ppb
Merck KGaA The life science business of Merck KGaA, Darmstadt, Page 10f 2
Corporation with General Partners Germany operates as MilliporeSigma in the U.S. and
Frankfurter Strale 250 Canada.

64293 Darmstadt, Germany



Specification
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1.00318.0250 Hydrochloric acid 30% Suprapur®

Zr (Zirconium) <05 ppb
Residue on ignition (as sulphate) <2 ppm

Actual analysis values are subject to unavoidable systematic variations in this concentration range

Dr. Reiner Vogt

Responsible laboratory manager quality control

This document has been produced electronically and is valid without a signature.

Merck KGaA The life science business of Merck KGaA, Darmstadt, Page 2 of 2
Corporation with General Partners Germany operates as MilliporeSigma in the U.S. and
Frankfurter Strae 250 Canada.

64293 Darmstadt, Germany

SALSA Version 498739 /000000000000// Date: 13.10.2016
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