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Il. RESUMEN

El presente trabajo de investigacion tuvo como objetivo realizar la
generacion de perdxido de hidrégeno en un reactor electrogquimico.

Se realizaron pruebas bajo las siguientes condiciones:

1) Anodo: Electrodo de titanio recubierto de Platino

Camara anodica: Conteniendo 500 ml de solucién 0,01 M NaClO;
Catodo: Electrodo de tela de carbono

Camara catddica: Conteniendo 500 m! de solucion 0,04 M de NaSO; y
0,05 M de NaHSO4

Amperaje: 0,05A;0,1A, 0.15Ay0,2A

Aireacion: 300 ml aire/min

Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm

Se obtuvieron concentraciones de Perdxido de 5 mg/L a 0,05 A, 7
mg/La0,1A 15mg/La0,15Ay4 mg/La0,2A.

2) Anodo: Electrodo de tela de carbono.

Céamara anddica: Conteniendo 500 ml de solucion 0,01 M NaClO;
Cétodo: Electrodo de tela de carbono

Céamara catddica: Conteniendo 500 mi de solucién 0,04 M de Na;SO4 y
0,05 M de NaHSO,

Amperaje: 0,2A;0,3Ay0,4A

Aireacion: 300 mi aire/min

Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm

Se obtuvieron concentraciones de Perdxido de 12 mg/L a 0,2 A, 14
mg/La03Ay10mg/La04A

Los resultados no son satisfactorios para tratamiento de aguas
residuales si se comparan con otros estudios donde se ha obtenido
concentraciones mayores como por ejemplo: 60 mg/L en el trabajo de
Petrucci (Petrucci et al, 2016) a 1 hora de operacion y 250 mg/L
después de 5 horas; 1000 mg/L en el trabajo de Pozzo (Pozzo et
al,2005); 450 mg/L a 1 hora de operacion en el trabajo de Garcia-
Rodriguez (Garcia Rodriguez et al, 2016); 250 mg/L en 1 hora y 275
mg/L en dos horas en el trabajo de Haijian Lou (Haijian Lou et al,
2015).

Palabras clave: Electrolito. Anodo. Catodo. Celda Electroquimica



ABSTRACT

The objective of this research was to generate hydrogen peroxide in an
electrochemical reactor.
Tests were carried out under the following conditions:

1) Anode: Piatinum coated titanium electrode

Anodic chamber: Containing 500 ml of 0.01 M NaClO3 solution
Cathode: Carbon cloth electrode

Cathodic chamber: Containing 500 mi of 0.04 M Na2S04 solution and
0.05 M NaHSO4

Amperage: 0.05A;0.1A 0.15Aand 0.2A

Aeration: 300 mi air / min

Compartment stirring speed: 800 rpm

Peroxide concentrations were obtained from5mg/Lto 0.05A, 7mg/Lto
0.1A,15mg/Ltc0.15Aand4 mg/Lto 0.2 A

2) Anode: carbon cloth electrode.

Anodic chamber: Containing 500 ml of 0.01 M NaClO3 solution
Cathode: Carbon cloth electrode

Cathodic chamber: Containing 500 ml of 0.04 M Na2S04 solution and
0.05 M NaHSO4

Amperage: 0.2 A, 0.3Aand 0.4 A

Aeration: 300 ml air / min

Compartment stirring speed: 800 rpm

Peroxide concentrationsof 12mg/Lat0.2A, 14 mg/L at 0.3 Aand 10
mg / L at 0.4 A were obtained.

The results are not satisfactory for wastewater treatment when compared
to other studies where higher concentrations have been obtained, such as:
60 mg / L in Petrucci's work (Petrucci et al, 2016) at 1 hour of operation
and 250 mg / L after 5 hours; 1000 mg / L in Pozzo's work (Pozzo et al,
2005); 450 mg / L at 1 hour of operation in Garcia-Rodriguez's work
(Garcia Rodriguez et al, 2016); 250 mg /L in 1 hour and 275 mg /L in two
hours in the work of Haijian Lou (Haijian Lou et al, 2015).

Keywords: Electrolyte. Anode. Cathode. Electrochemical cell /



lIl. INTRODUCION
3.1 Exposicion del problema de Investigacion

Peréxido de hidrégeno (H202), es un agente oxidante versatil y es
ampliamente usado en muchas industrias, particularmente en la industria
quimica y en el sector medioambiental en el tratamiento de aguas
residuales.

El H202, juéga un rol importarte én métodos de tratamiento
medioambientaimente amigables. El H202 es producido a escala
industrial empleando la oxidacién de Antraquinona. E! proceso requiere el
uso de cantidades grandes de hidrégeno (Hz), la separacion de fases
organica y acuosa de la mezcla de reaccién y la concentracién de la
solucion acuosa requiere mucha energia. Dadas estas limitaciones del
proceso, técnicas alternativas para la sintesis de H202 han atraido la
atencién y entre estos métodos se tienen ia apiicacién de ceidas de
combustible, sintesis directa desde Hz y oxigeno (O2) empleando una
variedad de catalizadores y procesos electroqufmicos.-

Los metodos de sintesis electroquimica (electrosintesis) tienen la ventaja
del uso de catalizadores inmovilizados en la estructura del electrodo y
emplean materiales carbonosos baratos que tienen alta performance
catalitica para la produccion de H202. La produccién in situ de H202 viene
a ser de gran interés, ya que se puede promover eficientemente
reacciones de oxidacién y reduce considerablemente los costos
asociados con el almacenamiento y transporte, En este contexto, la
sintesis electroquimica representa una alternativa atractiva para la
produccion in situ de H202 via la reaccion de reduccion de oxigeno (RRO).



3.2 Importancia y Justificacion de la investigacion
El presente trabajo de investigacién es importante porque dara
un aporte en el entendimiento del proceso de produccion de

H,0O2 empleando un reactor electroquimico.

El presente trabajo se justifica por la necesidad de obtener
H20; in situ en los procesos de tratamiento de aguas residuales,
como por ejemplo en procesos foto Fenton, ya que actualmente
este es una limitacion del método de tratamiento por los costos

altos de este reactivo.

3.2.1 Enunciado de la Hipotesis

Hipétesis General

La generacion de H;0, en una celda con membrana de
intercambio catidnico tiene una concentraciéon adecuada para el

tratamiento de aguas residuales.

Hipoétesis Espécificas

1. Una configuracion de compartimentos anddico y catodico
separadas por una membrana de intercambio catidnica sera la

configuracion adecuada. /

2. Las condiciones adecuadas que determinan la mayo
produccién de Hz0. son una corriente de 0,2 A, unpH de 3 y

un flujo de aire de 200 mL/min.
10



IV.MARCO TEORICO

4.1 Antecedentes del Problema de Investigacién

Zhimim Quiang et al, 2002; menciona que el H202 ha sido
electrogenerado por reduccién de oxigeno disuelto en
soluciones &acidas. Los parametros operacionales tal como
potencial catédico, pureza de oxigeno y flujo de gas, area
superficial del catodo, pH, temperatura y electrolito de soporte
han sido sistematicamente investigados. Los resultados indican
que la autodescomposicion significativa de H202 ocurre a pH
(>9) y temperatura (>23 °C) altos. Los resultados también
indican que las condiciones 6ptimas para la generacion de H20:2
son potencial catddico de -0,5 V con referencia a un electrodo
saturado de calomel, flujo de oxigeno de 8,2x102 mol/min y pH
igual & 2. Baj6 ias condiciones 6ptimas, 1a densidad de eorriénte
promedio y la eficiencia de corriente promedio son 6,4 A/m? y
81 % respectivamente. Generacién de H20: es favorecido a
bajas temperaturas.

Pozzo et al, 2005; estudia la produccion de H202 a través de la
reduccion catédica de oxigeno en medio acido y compara los
resultados obtenidos usando un grafito comercial y un electrodo de
difusion de gas. Un pH bajo ha sido requerido para permitir la aplicacion
de la generacién de H202 en un proceso electro-Fenton. La influencia
de potencial aplicado y el flujo de gas han sido investigados. El

electrodo de difusién de gas provee un flujo efectivo de aire y

11



demuestra una alta selectividad para produccién de H202, sin
comprometer la regeneracion de hierro, entonces hace la aplicacion

exitosa a un tratamiento catddico semejante al Fenton.

Haijian Luo et al, 2015; estudia un electrodo de difusion de gas
mejorado construido sobre negro de carbén y politetrafluoroetileno
(PTFE) disefiado para mejorar ia productividad de H20.. L6§ resultados
muéstran que la concentracion maxima de Hz02 es 275,5 mM, que es
ocho veces mas que los obtenidos con electrodos tradicionales. Los
parametros de operaciéon como densidad de corriente, soporte de

electrolito, pH y flujo de aire son aptimizadqs empleando un disefio Box-

evaluar los efectos individuales e interactivos de los tres parametros
independientes principales (pH, densidad de corriente y flujo de aire) en
la concentracion de H20o. Ei analisis de varianza (ANOVA) mostré un
alto coeficiente de valor de determinacién. Las condiciones éptimas de
operacion fueron un valor de pH de 4.0, una densidad de corriente de
52 mA/cm? y un flujo de aire de 55 ml min"'. La concentracién de Hz0z
prevista en las condiciones éptimas determinadas por el modelo
propiiesto fue de 309,85 mM, i6 giie demiuéstra giie l1a GDE mejorada
sin usar metales nobles y otros promotores quimicos es un método
potencial para la electrosintesis in situ de H20:2. Los resultados también
revelaron que la densidad de corriente, la velocidad del flujo de aire y
su efecto de interaccidn tuvieron un efecto significativo sobre la

concentracion de H202, mientras que los cambios en el pH inicial no
12



tuvieron efecto aparente. Los experimentos mostraron que la densidad
de corriente tiene un efecto directo sobre la reaccién de descomposicion

en el proceso electrolitico.

4.2 Bases Teoricas

4.2.1 Peréxido de Hidrégeno

Peréxido de hidrégeno es un agente oxidante fuerte comerciaimente
disponible en solucidn acuosa sobre un amplio rango de
concentraciones. Es miscible con el agua en todas las proporciones.

Es importante debido a su aplicacion en la industria del papel como
agente de blanqueo, en la industria textil como agente de blanqueo y
agente oxidante, en la proteccién medioambiental empleado para la
detoxificacion y remocion de color de aguas residuales, en la industria
farmaceéutica y cosmética como desinfectante y agente de blanqueo,
como propelente y en la industria quimica usado para la epoxidacion,
hidroxilacion y otras reacciones de oxidacion.

Es un oxidante versatil que es efectivo con alto potencial de oxidacion:

°=1,76 V con referencia a un electrodo de referencia de hidrogeno a
pH=0, E°=0,88 V con referencia a un electrodo de referencia de
hidrégeno a pH=14 y agua como Unico subproducto.

4.2.2 Producciéon Convencional

El peréxido de hidrogeno se produce convencionalmente a través del
proceso de oxidacion de la antraquinona, también conocido como el
proceso de Riedl-Pfliederer después de sus inventores. El proceso de
oxidacion de la antraquinona tiene la ventaja de producir
concentraciones relativamente altas de perdxido de hidrégeno (30% en

13



peso antes de la destilacién) pero requiere varios pésos, e intensa uso
de energia y acceso a gas hidrégeno y solventes no acuosos. Mas del
95% del H20z utilizado industrialmente se produce de esta manera. En

la figura 4.1 se muestra las reacciones implicadas en el proceso de
Oxidacién de Antraquinona.

14



Figura 4.1. SINTESIS DE PEROXIDO DE HIDROGENO
MEDIANTE EL PROCESO DE OXIDACION DE LA
ANTRAQUINONA

Hidrogenacion de la alquiantraquinona

O OH
R
O OH

Hidrogenacion del anillo

OH OH
R
cat. R
+ HZ ——
i OH
Formacion de H202
OH o)
R R
CL XY o — LI om0
OH o)
OH 0
R R
(XY o — CLXY e
OH 0

Fuente: Campos (2010)



Los componentes (Reid, 2017) esenciales de una celda electroquimica
son un anodo, donde tiene lugar una reaccion de oxidacion para
suministrar electrones, un circuito externo, que puede agregar o
eliminar energia del sistema, y un catodo, donde tiene lugar una
reaccion de reduccion, en este caso el ORR de 2 electrones La
mayoria de los sistemas revisados usan electrolito liquido y un
separador para evitar la mezcla de anolito y catolito. Sistemas basicos
se muestran en la Figura 4.3.

La velocidad neta de la reaccién se puede caracterizar a través de la
velocidad aparente de formacién de H,0O, (en concentracién por
tiempo, mg L h" o mediante la densidad de corriente (mA cm),
normalizada contra el érea superficial del catodo.

4.2.5. Catodos

En el corazon de los sistemas de electrogeneraciéon (Reid, 2017) de
H20, se encuentra el catodo, el electrodo sobre el cual la ORR de 2
electrones produce H,O:. El cétodo tiene dos funciones principales:
conducir electrones desde el circuito externo al sitio de
electrogeneracion y proporcionar el sitio para la electrogeneracion, es
decir, para catalizar la reacciéon. La primera funcién se cumple
facilmente en las celdas electroquimicas ya que el uso de materiales
conductivos como el grafito y el metal causa pérdidas insignificantes en
comparacion con ofras limitaciones cinéticas.

Se emplean varios tipos de catodos: grafito, tela de carbono, fieltro de
carbono y varios electrodos de difusion de gases (GDE), que en su
mayoria se basan en papel carbén, pero a veces utilizan tela de
carbono o malla metalica como soporte. El carbono es una eleccién
ideal del catodo porque conduce electricidad y exhibe actividad
catalitica para la produccién de H,0,. Ademas, las capas de catalizador
basadas en carbono se pueden adherir a soportes de carbono para
aumentar el area de superficie y proporcionar una mejor cinética.
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4.2.6. Catalizador

Como la ORR de 4 electrones es termodindmicamente mas favorable
para la ORR de 2 electrones, producir H,0- en lugar de agua requiere
de un catalizador que proporcione una ventaja a la via de 2 electrones.

Tanto los catalizadores organicos como inorganicos se han aplicado
como catalizadores sélidos para la catélisis heterogénea de la ORR de
2 electrones. La literatura de los campos de ingenieria quimica tiende a
examinar los catalizadores de 6xidos metalicos y metélicos, mientras
que la literatura de ingenieria ambiental tiene un fuerte enfoque en los
catalizadores a base de grafito, que surgen de la investigacion en torno
al desarrollo de célutas de electrdlisis econdmica.

La mayoria de los catalizadores (Reid, 2017) utilizados emplean
material basado en carbono: negro de carbén, grafito, nanoparticulas
de carbono, particulas de fibra de carbono producidas por vapor y tela
de carbono. Se ha demostrado que estos electrodos de carbono
superan a los pocos metélicos utilizados y demuestran que los
catalizadores libres de metales, que son menos costosos, funcionan de
forma competitiva, lo que justifica el gran enfoque en ellos.

Estructuraimente, todos los materiales basados en carbono presentes
comparten similitudes en su caracteristica comin de enlaces de
carbono sp®, que existe en placas planas con subunidades
hexagonales que se unen a 120° entre si. Una hoja perfecta es el
grafeno. El grafito se compone de muchas capas de grafeno en una
orientacion imperfecta. El grafito pirolitico es estructuralmente distinto
del grafito normal debido a la naturaleza turboestratica y desalineada
de sus laminas de grafeno, mientras que el carbono vidrioso es otro
material turboestratico que también tiene una estructura casi cristalina,
lo que hace que se escinda como el cristal. Las nanoparticulas de
carbono utilizan las mismas laminas sp® que los materiales grafiti
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pero se pueden presentarlos en formas tridimensionales, como tubos
(nanotubos) y poliedros; aunque son tridimensionales, no usan enlaces
hibridos sp®> como lo hace un diamante. Las fibras de carbono (por si
mismas, tejidas en tela) estan compuestas por las mismas subunidades
que el grafito, pero orientadas en capas circulares en un filamento en
lugar de capas paralelas en una hoja plana. El fieltro de carbono es una
red anisotropica de fibras de carbono, dispuesta en forma amorfa. El
negro de humo, producido mediante la combustién de un sustrato de
hidrocarburo, es un polvo fino con particulas que consisten en
pequefias pilas de capas de grafito aglomeradas en orientaciones
aleatorias; al aumentar el tamafo de la capa, los conglomerados se
orientan de forma mas ordenada y se asemejan al grafito.

Las vias de reaccién son especificas de los catalizadores y se ha
propuesto una plétora en la literatura que cubre la catalisis de ORR de
2 electrones. Los intermedios y las vias utilizadas dependen de la
estructura quimica del catalizador, asi como de su morfologia a escala
nanomeétrica.

Con el tiempo de operacion, la funcion de los catodos se degradan.
Otro modo de degradacion es la contaminaciéon que loa hacen menos
eficientes para la produccién de HO,.

4.2.7. Anodos

En sistemas (Reid, 2017) enfocados exclusivamente en la produccion
de H»0O: catddica, los anodos solo sirven como una fuente de
electrones y no son de interés; estos son descritos como
contraelectrodos de “interferencia minima". Se usan electrodo de
platino para la evolucion del O; y otros usan otros electrodos inertes
como grafito y titanio para el mismo propésito.
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4.2.8. Transferencia de masa y aireacion

Las consideraciones de transferencia de masa (Reid, 2017) se refieren
a la disolucion y difusién de O; al sitio de reaccion, la eliminacién de
H20. de la superficie del catodo antes de reducirse ain mas al agua y
el gradiente de pH que se establece entre el liquido a granel y el sitio
de reaccion electrodo.

A escala micro, el material como el fieltro de carbén o el papel carbdn
proporciona un area de superficie mucho mayor para reaccionar y
caminos tortuosos para que los productos de reaccion atraviesen. Esto
da como resultado un tiempo de residencia mas largo en el electrodo y
una mayor oportunidad para que el peréxido de hidrégeno acumulado
se reduzca a agua. En la nanoescala, las interacciones hidrofilicas e
hidrofilicas intermoleculares, las interacciones del campo eléctrico, la
solvatacion y otras dinamicas de microfluidos rigen la fuerza de las
interacciones entre las moléculas y las superficies y, por lo tanto, el
tiempo de residencia en el electrodo.

A escala macro, la mezcla y la difusion son los principales mecanismos
de transferencia de masa. La mayoria de los estudios revisados lo
hacen en reactores discontinuos, que se deben agitar o recircular para
lograr la mezcla Se suministra oxigeno disuelto por burbujeo con aire o
gas purificado.

4.2.9. Electrolito

Los electrolitos de soporte (Reid, 2017) en las celdas electroquimicas
funcionan como portadores de carga y determinan la resistencia de la
solucion entre los electrodos. La resistencia a la solucién se puede
superar principaimente mediante dos estrategias: minimizar el espacio
entre los electrodos y aumentar la fuerza iénica del electrolito.

Tedricamente, en operacion potenciostatica, tener una solueig
conductiva puede dar como resultado densidades de corriente mas
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altas y en la operacion galvanostética, mas conductividad significa que
se requiere menos voltaje en toda la celda. Se emplean como
electrolitos Na,;SO4, K2SO4, NaClO4, NaHSO,.

Un ion que hay que tener cuidado es el carbonato, que es ubicuo en
aguas naturales pero es un eliminador del H,0, que actua como
oxidante y forma radicales carbonato, CO3y’ e

Un factor adicional que se debe considerar cuando se selecciona el
electrolito en si es la conductividad a través de un separador, si se esta
utilizando uno.

4.2.10. Separacién

Los separadores (Reid, 2017) se usan para dividir una celda de
electrélisis en semiceldas aisladas mientras se mantiene la
conductividad iénica entre los electrodos. Pueden ser membranas de
intercambio iénico (por ejemplo, membrana de intercambio de aniones
(AEM), membrana de intercambio de cationes (CEM) o membrana de
intercambio de protones (PEM)) que no permiten ia mezcla a granel de
anolito y catolito o membranas simples de exclusion de tamafio tales
como membranas de filtracion de agua.

Los PEM como Nafion, que permiten solo la conductancia de protones
y no de otros iones, son ampliamente utilizados, pero también son mas
caros que los CEM y los AEM, lo que representa hasta el 40% del
costo del sistema.

En las pruebas en las que se comparan directamente, Nafion mostr6 un
mejor rendimiento, aunque otros investigadores sugieren que los AEM
siguen siendo preferibles a los de Nafion, especialmente cuando se
consideran los aspectos econémicos.

La membrana Nafion 117 se utiliza para separar el compartimiento del
anodo y el catodo de las pilas de combustible de membrana de
intercambio de protones y electrolizadores de agua. El espesor de e
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membrana de intercambio catiénico en particular, Nafion 117 hace que
sea adecuados para células de combustible de metanol directo
(DMFC). Nafion 117 es de 183 micrometros de espesor.

Membranas Nafion® 117 son peliculas no reforzados a base de
copolimero de écido perfluorosulfénico / PTFE quimicamente
estabilizada en el acido forma (H"). Las propiedades fisicas son las
mismas para las membranas estabilizadas quimicamente, que
presentan liberacién de iones fluoruro sustancialmente menor en
comparacion con el polimero no estabilizado - un signo de mejorar la
durabilidad quimica. Las membranas Nafion PFSA se utilizan
ampliamente como Membranas de Intercambio de Protones (PEM) en
pilas de combustible y electrolizadores de agua. La membrana actua
como un separador y electrélito sélido en una variedad de células
electroquimicas que requieren de la membrana para transportar
selectivamente cationes través de la unién celular. EI polimero es
quimicamente resistente y duradero.

4.3 Definiciones de la terminologia

Electrolito: Un electrolito es una sustancia que produce una solucién
eléctricamente conductora cuando se disuelve en un solvente bolar,
como el agua. El electrolito disuelto se separa en cationes y aniones,
que se dispersan uniformemente a través del solvente. Eléctricamente,
tal solucidon es neutral. Si se aplica un potencial eléctrico a dicha
solucién, los cationes de la solucién se dirigen al electrodo que tiene
una gran cantidad de electrones, mientras que los aniones se dirigen al
electrodo que tiene un déficit de electrones. El movimiento de aniones y
cationes en direcciones opuestas dentro de la solucién equivale a una

corriente. Actian como electrolitos sales, acidos y bases solubles.
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Electrodo: Un electrodo es un conductor eléctrico utilizado para hacer
contacto con una parte no metalica de un circuito (por ejemplo, un
semiconductor, un electrolito, un vacio o aire). Un electrodo en una
celda electroquimica se conoce como un anodo o un catodo.

Anodo: El dnodo se define como el electrodo al que los electrones
salen de la celda y donde ocurre la oxidacién (indicada por un simbolo
menos, "-").

En las celdas electroliticas, el anodo esta cargado positivamente.

Catodo: El catodo se define como el electrodo al que entran los
electrones y se produce la reduccién de las sustancias (indicado por un
simbolo mas, "+").

En las celdas electroliticas, el catodo esta cargado negativamente. Los
electrones son empujados hacia el catodo por la fuente de energia
externa.

Catalisis: Es el proceso por el cual se aumenta la velocidad de
una reaccién quimica, debido a la participacion de una sustancia
llamada catalizador. Una caracteristica importante es que la masa de
catalizador no se modifica durante la reaccién quimica, lo que lo
diferencia de un reactivo, cuya masa va disminuyendo a lo largo de la
reaccion.

Celda Electroquimica: Unacelda electroliticaes unacelda
electroquimica que sufre un reaccion redox cuando se aplica energia
eléctrica. Con mayor frecuencia se utiliza para descomponer los
compuestos quimicos, en un proceso llamado electrélisis.

Los componentes esenciales de una celda electroquimica son un
anodo, donde tiene lugar una reaccidon de oxidacién para suministrar
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electrones, un circuito externo, que puede agregar o eliminar energia
del sistema, y un cétodo, donde tiene lugar una reaccion de reduccion.

Membrana de Intercambio lénico: La membrana de intercambio
ionico consta de una estructura porosa (generaimente, cadenas de
polimeros entrelazadas) que contiene cargas fijas, neutralizadas con
cargas opuestas moviles. La funcién de las cargas fijas es repeler iones
de carga similar mientras que la membrana permanece permeable a
iones de carga opuesta.

Las membranas de intercambio idnico se dividen en membranas
aniénicas y catiénicas las cuales contienen grupos fijos cargados
positivos y negativos, respectivamente.
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V. MATERIALES Y METODOS

5.1 Materiales Equipos
5.1.1 Materiales
- Vasos de precipitado, 250 mi
- Frascos Erlenmeyer de 250 ml
- Buretade 50 mi

5.1.2 Equipos
- Fuente de poder Prasek. Rango de Aplicacion: 0-5 Amperios y 0-
30 voltios
- Reactor Electroguimico
- Agitadores Magnéticos
- Rotametro. 0-3 L/min para aire y O2.

5.2 Poblacion y Muestra

5.2.1 Poblacién

Es la solucion electrolitica (500 ml) contenida en la camara catddica.

5.2.2 Muestra

Volumen de 0,5 ml extraida de la camara catddica para analisis de

contenido de H202 por valoracién con KMnOs4 0,1 N.
5.3 Instrumento de recoleccién de datos
Para la electrogeneracion de peroxido de hidrégeno un reactor
electroquimico fue construido de acrilico y consta de dos compartimientos
que estan Separades unc de off6 por una membrand de intercambio

cationica Nafion 117.
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Se incluyen fotos del proceso de construccion del reactor asi como los
electrodos de grafito que fueron adquiridos del proveedor FuelCellStore de
Estados Unidos y anodo de Platino recubierto de Titanio que fue adquirido

de! proveedor Guangzhou Precise Heater Co. Ltd. de China.

FIGURA 5.1. PREPARACION DE LOS SEPARADORES DE LAS CAMARAS ANODICA

Y CATODICA DEL REACTOR ELECTROQUIMICO

y/d

=

Fuente: Elaboracién propia
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FIGURA 5.2. MEMBRANA DE INTERCAMBIO CATIONICA NAFION 117

Fuente: Elaboracién propia

FIGURA 5.3.PREPARACION DE LAS CAMARAS ANODICA Y CATODICA

Cédmara Camara

Anddica Catodica

Fuente: Elaboracién propia /
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FIGURA 5.6. REACTOR ELECTROQUIMICO

Fuente: Elaboracién propia
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FIGURA 5.7. REACTOR ELECTROQUIMICO EN FUNCIONAMIENTO CON

AIREACION EN EL COMPARTIMENTO CATODICO

g q'?cn 1
L]

o O

Fuente: Elaboracién propia

Las dimensiones de los compartimentos anédico y catédico fueron de: 8
cm de largo x 8 cm de ancho x 10 cm de alto para cada uno con un
volumen de 560 ml para cada compartimento. La ventana activa de
separacion de compartimentos con la membrana de intercambio Nafion
117 fue de 4cm x 4 cm. Para la parte experimental se trabajé con un
volumen de 500 mi de solucion electrolitica para cada compartimento.

Todo el proceso de construccion del reactor electroquimico se realizé en
los laboratorios de Microbiologia y para las pruebas fue instalado en el
laboratorio de Investigacion de los laboratorios de Quimica.

Como anodo se empled un electrodo de titanio recubierto de Platino de 5
cmx 5cm.
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Como anodo se empled electrodo de tela de carbono (Carbon Felt) de 6
cm x 5 ¢cm con un area activa de 5cm xS cm.

Como catodo se empled electrodo de tela de carbono (Carbon Felt) de 5
cmx 5cm.

Condiciones de operacion fueron:
3) Anodo: Electrodo de titanio recubierto de Platino
Camara anddica: Conteniendo 500 ml de solucion 0,01 M NaClO;
Catodo: Electrodo de tela de carbono
Céamara catodica: Conteniendo 500 mi de solucién 0,04 M de
Na,SO4 y 0,05 M de NaHSO4
Amperaje: 0,05A; 0,1A,0.15Ay0,2A
Aireacion: 300 ml aire/min
Velocidad de agitacién de compartimentos: 800 rpm

4) Anodo: Electrodo de tela de carbono.
Camara anddica: Conteniendo 500 ml de solucion 0,01 M NaClO;
Catodo: Electrodo de tela de carbono
Camara catddica: Conteniendo 500 ml de solucién 0,04 M de
Na,SO4 y 0,05 M de NaHSO4
Amperaje: 0,2A; 03Ay04A
Aireacion: 300 mi aire/min
Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm

Antes de su empleo las membranas de carbono fueron almacenadas
en acetona por un dia, luego fueron secadas en estufa a 80 °C por 4

horas.

Se tomaron muestras (0,5 ml) de la camara catédica a 15 min, 30 min,
45 min y 60 min para su analisis de contenido de H.0O; por valoracion

con KMnQO,4 0,1 N.
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5.4 Las Técnicas de Analisis

La determinacion de Peroxido de Hidrogeno en solucion acuosa se toma
de la referencia: Scotts Standard Methods of Chemical Analysis. 5ta Ed.
Van Nostrand.

El método es empleado en soluciones libres de otros materiales oxidantes
o reductores a excepcion del perdxido. Un rango de 1-50 mg puede ser
determinado. Para concentraciones mayores se deben hacer diluciones.

El principio del método implica la reaccién de Permanganato de potasio
con peroxido de hidrégeno mediante la reaccion:

5H,0, + 2Mn0, + 4H,S0, - 2KHSO, + 2MnS0, + 50, + 8H,0

La reaccion es normalmente lenta para iniciar. La presencia de iones
manganeso actia como catalizador y permite que la titulaciéon se realice
sin retardo.

El punto final de la valoraciéon es observado cuando un color rosa persiste
con un ligero exceso de permanganato.

Para la parte experimental, tomar 0,5 ml de muestra en un frasco
Erlenmeyer de 250 ml. Adicionar 100 ml de agua y 10 mi de solucién de
H2S04 (1 parte de H,SO4 concentrado: 4 partes de H,O) y una pequefia
cantidad de MnSQ4 (10-50 mg). Valorar con KMnO4 0,1 N previamente
estandarizado hasta que el punto final es alcanzado.

Para calculos emplear la férmula:

ml de KMnO, * Ngpnos * 1,701

9 =
Wol20, ml de muestra
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Vi. RESULTADOS

6.1 Resultados de Concentraciéon de H202 (mg/L) vs Tiempo
(min).

6.1.1 Condiciones de operacién 1) y 0,05 A

Anodo: Electrodo de titanio recubierto de Platino

Camara anédica: Conteniendo 500 ml de solucién 0,01 M NaClOs;
Catodo: Electrodo de tela de carbono

Céamara catodica:” Conteniendo 500 mi de soluciéon 0,04 M de
Na>SO4 y 0,05 M de NaHSOx |

Amperaje: 0,05 A

Aireacion: 300 ml aire/min

Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm

Resultados de pruebas de analisis de H20:2 a diferentes tiempos de
muestreo se muestran en la tabla 6.1 y en la figura 6.1.

TABLA 6.1. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERAGION 1) Y 0,05 A

Tiempo (min) Chzo2 (mg/L)
0 0
15 3
30 4
45 4
60 5

Fuente: Elabofacién Propia
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GRAFICA 6.1. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
0,05 A
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Fuente: Elaboracién Propia
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6.1.2 Condiciones de operacion 1)y 0,1 A
Anodo: Electrodo de titanio recubierto de Pfatino

Camara anddica: Conteniendo 500 ml de solucién 0,01 M NaClO;
Catodo: Electrodo de tela de carbono
Camara catdédica: Conteniendo 500 mi de solucién 0,04 M de

Na;SQ4 y 0,05 M de NaHSO,
Amperaje: 0,1 A
Aireacion: 300 ml aire/min

Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm

TABLA 6.2. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO

DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,1 A

Tiempo (min) Chuz02 (mg/L)
0 0
15 4
30 5
45 6
60 7

Fuente: Elaboracion Propia
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GRAFICA 6.2. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
0,1A
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Fuente: Elaboracion Propia

6.1.3 Condiciones de operacion 1)y 0,15 A

Anodo: Electrodo de titanio recubierto de Platino

Camara anddica: Conteniendo 500 m! de solucién 0,01 M NaClO;
Catodo: Electrodo de tela de carbono

Céamara catddica: Conteniendo 500 ml de solucion 0,04 M de
Na,SO4 y 0,05 M de NaHSO,

Amperaje: 0,15 A

Aireacién:; 300 ml aire/min

Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm
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TABLA 6.3. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,15 A

Tiempo (min) Chz202 (mg/L)
0 0
15 5
30 7
45 10
60 15

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICA 6.3. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
0,15 A
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Fuente: Elaboracion Propia



6.1.4 Condiciones de operacién 1)y 0,2 A

Anodo: Electrodo de titanio recubierto de Platino

Camara anddica: Conteniendo 500 ml de solucion 0,01 M NaClO;
Catodo: Electrodo de tela de carbono

Céamara catddica: Conteniendo 500 mi de solucién 0,04 M de
Na,SO; y 0,05 M de NaHSO,

Amperaje: 0,2 A

Aireacion: 300 ml aire/min

Velocidad de agitacion de compartimentos: 800 rpm

TABLA 6.4. CONCENTRACION DE H202 EN MGI/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,2 A

Tiempo (min) Chz02 (Mg/L)
0 0
15 2
30 4
45 5
60 4

Fuente: Elaboracion Propia
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GRAFICA 6.4. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1 )Y
0,2A
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6.2 Resuitados de Concentracion de H202 (mg/L) vs Tiempo
(min).

6.2.1 Condiciones de operacién 2) y 0,2 A

Anodo: Electrodo de tela de carbono,

Cémara anddica: Conteniendo 500 m| de solucién 0,01 M NaClO,
Catodo: Electrodo de tela de carbono

Cémara catddica: Conteniendo 500 ml de solucién 0,04 M de
Na;SO,4 y 0,05 M de NaHSO,

Amperaje: 0,2 A

Aireacion: 300 mi aire/min

Velocidad de agitacién de compartimentos: 800 rpm
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TABLA 6.5. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 2) Y 0,2 A

Tiempo (min) Ch202 (mg/L)
0 0
15 2
30 6
45 9
60 12

Fuente: Elaboracion Propia

GRAFICA 6.5. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 2) Y
0,2A
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1.

VIi. DISCUSION

Se ha podido comprobar que empleando como anodo electrodo
de titanio recubierto de platino y como catodo tela de carbono,
se han conseguido concentraciones muy bajas (5 mg/L a 0,05
A 7mg/La0,1A 15mg/La0,15Ay 4 mg/L a 0,2 A) de H202
generado gue no son satisfactorios para tratamiento de aguas
residuales si se comparan con otros estudios donde se ha
obtenido concentraciones mayores como por ejemplo: 60 mg/L
en el trabajo de Petrucci (Petrucci et al, 20‘16) a 1 hora de
operacion y 250 mg/L después de 5 horas; 1000 mg/L en el
trabajo de Pozzo (Pozzo et al, 2005); 450 mg/L a 1 hora de
operacion en el trabajo de Garcia-Rodriguez (Garcia Rodriguez
et al, 2016); 250 mg/L en 1 hora y 275 mg/L en dos horas en el

trabajo de Haijian Lou (Haijian Lou et af, 2015).

Se ha podido comprobar que empleando como anodo electrodo
de tela de carbono y como catodo tela de carbono, se han
conseguido concentraciones muy bajas (12 mg/L a 0,2 A, 14
mg/l.a 0,3 Ay 10 mg/k a 0,3 A) de H20z generado que también
no son satisfactorios para tratamiento de aguas residuales si se
comparan con otros estudios donde se ha obtenido
concentraciones mayores como por ejemplo: 60 mg/L en el
trabajo de Petrucci (Petrucci et al, 2016) a 1 hora de operacion

y 250 mg/L después de 5 horas; 1000 mg/L en el trabajo de
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Pozzo (Pozzo et al, 2005); 450 mg/L a 1 hora de operacion en el
trabajo de Garcia-Rodriguez (Garcia Rodriguez et .al, 2016);
250 mg/L en 1 hora y 275 mg/L en dos horas en el trabajo de

Haijian Lou (Haijian Lou et al, 2015).

. Es necesario mas investigacion para superar las dificultades
encontradas y obtener resultados mejores que alcancen niveles
de generacion de H202 mayores y comparables a los otros

estudios referenciados.
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IX. APENDICE

FIGURA 5.1. PREPARACION DE LOS SEPARADORES DE LAS CAMARAS ANODICA

Y CATODICA DEL REACTOR ELECTROQUIMICO

Fuente: Elaboracion propia
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FIGURA 5.2. MEMBRANA DE INTERCAMBIO CATIONICA NAFION 117
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FIGURA 5.4. ELECTRODOS DE CARBONO: CARBON FELT Y CARBON DIFUSSION

Fuente: Elaboracién propia

FIGURA 5.5. ELECTRODO DE TITANIO RECUBIERTO DE PLATINO

Fuente: Elaboracién propia
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FIGURA 5.6. REACTOR ELECTROQUIMICO

Fuente: Elaboracién propia
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FIGURA 5.7. REACTOR ELECTROQUIMICO EN FUNCIONAMIENTO CON

AIREACION EN EL COMPARTIMENTO CATODICO
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Fuente: Elaboracion propia
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TABLA 6.1. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO

DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,05 A

Tiempo (min) | Chzo2 (Mg/L)
0 0
15 3
30 4
45 ry
60 5

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICA 6.1. CONCENTRACION DE H202.EN MG/L VS

TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
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Fuente: Elaboracion Propia
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TABLA 6.2. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,1 A

Tiempo (min) Chz02 (mg/L)
0 0
15 4
30 5
45 6
60 7

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICA 6.2. CONCENTRACION DE H202 EN MGIL VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
0,1A
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TABLA 6.3. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,15 A

Tiempo (min) | Chzo2 (Mg/L)
0 . 0
15 ' 5
30 7
s | 10
60 15

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICA 6.3. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
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Fuente: Elaboracién Propia
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TABLA 6.4. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y 0,2 A

Tiempo (min) | Ch202 (mg/L)
0 0
15
30 4
45 5
60 4

Fuente: Elaboracion Propia

GRAFICA 6.4. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 1) Y
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Fuente: Elaboracién Propia
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TABLA 6.5. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO

DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 2) Y 0,2 A

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICA 6.5. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS

Tiempo (min) Chz02 (mg/L)
0 0
15 2
30 6
45 9
60 12
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TABLA 6.6. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO

DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 2) Y 0,3 A

Tiempo (min) | Cu262 (mg/L)
0 0
15 5
30 9
45 12
60 14

Fuente: Elaboraciéon Propia

GRAFICA 6.6. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS
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03A

16

14

12

8

CH202 (mg/L)

o N O~ o 0

ﬁ\

0 10 20

30 40
Tiempo {min)

S0

70

Fuente: Elaboracién Propia




TABLA 6.7. CONCENTRACION DE H202 EN MG/L VS TIEMPO
DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 2) Y 0,4 A

Tiempo (min) |  Chzo2 (mg/L)
0 0
15 3
30 5
45 8
60 10

Fuente: Elaboracién Propia

GRAFICA 6.7. CONCENTRACION DE H202 EN MGIL VS
TIEMPO DE REACCION CONDICIONES DE OPERACION 2) Y
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X. ANEXO

MATRIZ DE CONSISTENCIA

TITULO PROYECTO: “SINTESIS ELECTROQUIMICA DE PEROXIDO DE HIDROGENO EN UNA CELDA CON MEMBRANA DE INTERCAMBIO CATIONICO”

PROBLEMA PRINCIPAL OBJETIVO PRINCIPAL HIPOTESIS VARIABLE DEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADORES METODO
PRINCIPAL
LCémo sera la sintesis | Generar H:O2en una La generacion de HzO: en | Concentracion de H20z en Concentracion mg/L. Titulométrico
de perdxido de hidrégeno | celda con membrana de | una celda con membrana de | una celda con membrana de
en una celda con | intercambio catidnico. intercambio catidnico tiene | intercambio catiénico
membrana de una concentracién adecuada
intercambio iénico? para el tratamiento de aguas
residuales.
PROBLEMAS ESPECIFICOS OBJETIVOS ESPECIFICOS HIPOTESIS ESPECIFICAS VARIABLES INDEPENDIENTES DIMENSIONES INDICADORES METODO
LCoémo sera la | Determinar la Una configuracién de | Reactor electroquimico con | Reactor electroquimico
configuracién del reactor | configuracién del | compartimentos anddico y | compartimentos anddicoy
para la sintesis | reactor electroquimico | catdédico separadas por una | catbdico separadas por una
electroquimica de Hx0,? para la sintesis de | membrana de intercambio | membrana de intercambio
Hz0a. catiénica sera la | catiénica.
configuracién adecuada.
¢ Cuales seran las Las condiciones adecuadas | pH Medida .oonc.emracién de | -log[H"] Potenciémetro
condiciones Determinar las que determinan la mayor iones Hidronio.
adecuadas bemia | condiciones produccién de HiOz son una. | Infensidad de cormnts. | g go cantdadde | A Mulimeto
adecuadasparala . . . corriente
generacién de H,0». 0,2A, un pH de 3 y un flujo | Flujo volumétrico de oxigeno
de oxigeno de 200 mU/min, Medida de volumen por
unidad de tiempo mLU/min Rotametro
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