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RESUMEN

Los efluentes textiles contienen una gran variedad de contaminantes tales
como sales, surfactantes, grasas, solventes, colorantes, etc. Los colorantes
estdn considerados como contaminantes persistentes que no pueden
removerse con los métodos convencionales de tratamiento de aguas, debido a
su origen y las estructuras complejas que poseen. En este trabajo se estudio la
reduccion de colorante textil directo NARANJA DIRECT 39 como contaminante
a partir de una solucion modelo mediante el uso del proceso de oxidacion
avanzada H202/UV en un modulo experimental. Para ello, se analizaron
parametros como la concentracion de colorante textil (ppm) de la solucion
modelo, concentracion de peroxido de hidrogeno (%W/W) y el pH inicial
utilizando el disefio de experimentos de Taguchi. Del estudio se concluy6 que
el proceso de oxidacion avanzada H202/UV genera resultados eficaces en la
reduccion del colorante textil directo, en las siguientes condiciones:
concentracion del colorante textil de 15 ppm, concentracién de peroxido de
hidrogeno de 30 % W/W y pH inicial = 3. Mediante un Analisis de Varianza
(ANOVA) se determiné el porcentaje de contribucion de los parametros en la
reduccion del colorante, siendo el pH el que mas contribuia (52%), seguido de
la concentracién de perdxido de hidrogeno (38%) y finalmente la concentracion
de colorante textil (8%). Se obtuvieron porcentajes de reduccién hasta de 100

% en la decoloraciéon de la solucién modelo, durante 3 horas de tratamiento.

Palabras claves: Procesos de oxidaciébn avanzada, colorantes textiles,

solucion modelo, proceso H202/UV.
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ABSTRACT

Textile effluents contain a wide variety of contaminants such as salts,
surfactants, fats, solvents, dyes, etc. The dyes are considered as persistent
pollutants that cannot be removed with conventional water treatment methods,
due to their origin and the complex structures they possess. In this research,
the reduction of direct textile dye NARANJA DIRECT 39 like pollutant from a
model solution was studied through the use of an advanced oxidation process
H202 / UV. For this, it was analyzed the parameters as textile dye concentration
(ppm), hydrogen peroxide concentration (% W/W) and initial pH using a design
of Taguchi experiments. Of the study was concluded that the advanced
oxidation process generates favorable results in the reduction of direct textile
dye, in the following conditions: textile dye concentration of 15 ppm, hydrogen
peroxide concentration of 30 %W/W and pH = 3. Through an Analysis of
Variance (ANOVA) the percentage of contribution of the parameters in the dye
reduction was determined, being the pH that contributed the most (52%),
followed by the concentration of hydrogen peroxide (38%) and finally the
concentration of textile dye (8%). Reduction percentages up to 100% were

obtained in the discoloration of the model solution, during 3 hours of treatment.

Keywords: Advance oxidation processes, textile dyes, model solution, H202/UV

process.
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INTRODUCCION

La industria textil tiene un rol importante para el crecimiento de la economia
mundial, pero es una de las industrias con mayor demanda de agua y las aguas
residuales que se generan contienen un sinfin de contaminantes de diferente
composicion. Entre los contaminantes de mayor importancia a remover se
encuentran los colorantes. Estos compuestos son muy resistentes por lo que su

tratamiento se convierte en un proceso complejo.

Segun Urkiaga, Gomez, Gutierrez, & De las Fuentes (2018) mencionan: “El
tratamiento mediante Procesos de Oxidacion Avanzada (POA) de aguas
contaminadas con productos organicos téxico y/o dificilmente biodegradable se
perfila como un método adecuado y con grandes posibilidades de desarrollo a corto

plazo”.

En este sentido, el tratamiento mediante Procesos de Oxidacion Avanzada (POA)
de las aguas residuales que se generan por las industrias textiles es una alternativa
que se contrasta con la teoria, este tipo de procesos implican la formacién de
radicales hidroxilos (OH") que tienen un elevado potencial de oxidacién. Para tal fin
en este trabajo se estudio la reduccion de colorante textil directo a partir de una
solucion modelo mediante el uso de un proceso de oxidacion avanzada, el POA
escogido fue el de combinacion H202/UV; el poder oxidante del peréxido de

hidrégeno potenciado con radiacion ultravioleta

Dicho tratamiento fue llevado a cabo en un médulo de Oxidacion Avanzada que se
encuentra en el Laboratorio de Operaciones Unitarias (LOPU) de la Facultad de

Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Callao.



|. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. Descripcién de larealidad problematica

La contaminacion del agua debida a efluentes residuales provenientes de la
industria textil representa un riesgo tanto para el ser humano como para los
ecosistemas acuaticos, ya que dichos efluentes son vertidos al desagtie o a los rios

sin el adecuado tratamiento.

Aproximadamente 1,84 billones de toneladas de efluentes residuales textiles fueron
generados en China durante el 2015, haciendo a la industria textil la tercera mas
grande en contribuir con aguas residuales en China (Goverment of China, 2015).

Bangladesh, este pais asiatico es el segundo fabricante mundial de textiles, pero
Su éxito esta agotando el agua; las aguas residuales de la industria textil en dicho
pais se estimaron en alrededor de 217 millones de m?® en 2016 y llegaran a 349
millones de m? para 2021 si las industrias textiles continGan utilizando practicas de

tefiido convencionales. (Hossain, Kanti Sarker, & Samad Khan, 2018)

En Sudamérica, un escenario de contaminacién es el rio Patate (Ecuador), ya que
desechos industriales de tefiidos y confecciones de jeans ponen en riesgo a este
afluente de agua. Alli, los valores de DBO bordean los 450 miligramos por litros
(mg/l), cuando el limite estd en 250. El caso es similar en la demanda quimica de
oxigeno (DQO), que también analiza los contaminantes del agua, ésta Ultima se
sita en 880 mg/l, cuando lo normal es 500. (Diario El Telégrafo - Ecuador, 2009).

En el Perd, la magnitud real del volumen de las aguas residuales que las industrias
formales e informales producen no es conocida con exactitud. (Gutierrez, Brafiez,
Pérez, Uribe, & Valle, 2018).

Ante este panorama, surge la necesidad de realizar estudios para tratar la
contaminacion que generan las aguas residuales textiles, utilizando procesos de

oxidacion avanzada.



El presente trabajo buscé reducir la coloracién de soluciones modelo que contienen
el colorante textil Naranja Direct 39 disuelto a modo de contaminante, utilizando el

proceso de oxidacion avanzada H202/UV.

1.2. Formulacion del problema

Problema General

¢, Cudl es el efecto del uso de un proceso de oxidacion avanzada en la reduccion

de colorante textil directo en una solucién modelo?
Problemas especificos

- ¢, Cual es la concentracion de colorante textil que lograra la mayor reduccién de
colorante textil directo en una solucién modelo utilizando un proceso de oxidaciéon

avanzada?

- ¢Cual es la concentracion de peroxido de hidréogeno que logrard la mayor
reduccion de colorante textil directo en una solucién modelo utilizando un proceso

de oxidacion avanzada?
- ¢, Cual es el pH inicial que lograra la mayor reduccién de colorante textil directo en

una soluciéon modelo utilizando un proceso de oxidacién avanzada?

1.3. Objetivos

Objetivo General

Determinar la eficacia del proceso de oxidacion avanzada para reducir el colorante

textil directo en una solucién modelo.



Objetivos especificos

- Determinar la concentracién de colorante textil que lograra la mayor reduccién de
colorante textil directo en una solucién modelo utilizando un proceso de oxidacion

avanzada.

- Determinar la concentracion de perdxido de hidrégeno que lograra la mayor
reduccion de colorante textil directo en una solucién modelo utilizando un proceso

de oxidacion avanzada.

- Determinar el pH inicial que lograra la mayor reduccion de colorante textil directo

en una solucion modelo utilizando un proceso de oxidacién avanzada.

1.4. Limitantes de la investigacién

Tedrica: Esta area de investigacion no presenta suficiente informacién (papers,
articulos, tesis, etc.) respecto a procesos de oxidacién avanzada en sistemas de

tratamientos modulares.

Espacial: La presente tesis esta limitada al tratamiento de colorantes textiles

directos, utilizados en la industria textil, en soluciones acuosas.



1. MARCO TEORICO

2.1. Antecedentes de lainvestigacion

A nivel internacional tenemos los siguientes estudios:

Hassan, El Nemr, & Madkour (2017), en su investigacion titulada “Advanced
oxidation processes of Mordant Violet 40 dye in freshwater and seawater”
llevada a cabo en Egipto, vieron la factibilidad de la aplicacion de O3z (0zono) y ozono
combinado con luz ultravioleta (UV) para degradar el colorante textil Mordant Violet
40 en agua residual sintética. Los parametros experimentales que estudiaron fueron
el pH, concentracion inicial del colorante y el tiempo de reaccidn; se utilizd6 un
reactor batch de 200ml. Los resultados que obtuvieron mostraron que el pH vy la
concentracioén inicial del colorante controlaron el proceso de decoloracion. El mayor
porcentaje de decoloracion que alcanzaron fue de 98%, esto fue obtenido a un pH
9 (medio alcalino) durante los primeros 20 minutos de operacion y la eficiencia del
color removido fue mayor en el caso del tratamiento combinado Ozono / UV
comparado con Ozono solamente; esto es atribuido debido a que en el proceso
combinado aumenté la produccion de radicales hidroxilos, los cuales ayudaron a la

mineralizacion del colorante.

Segun Castro Pefia & Duran Herrera (2013), en su investigacion titulada
“‘Degradacion y decoloracion de agua contaminada con colorantes textiles
mediante procesos de oxidacion avanzada” llevada a cabo en Costa Rica,
estudiaron la efectividad de los procesos de oxidacion avanzada H202/UV vy
H>02/Fe?*/UV en la degradacion y decoloracién de agua contaminada con colorante
textil. Para ello, analizaron el efecto de la concentracion inicial del colorante, el pH
de la solucion, la concentracién de hierro y la concentracion de peroxido de
hidrogeno mediante un disefio estadistico de experimentos de Taguchi.
Encontraron que tanto el proceso H202/UV como el H202/ Fe?*/UV son tratamientos
viables para tratar aguas contaminadas con colorante textil, con los que alcanzaron
porcentajes altos en la disminucién del color y reduccion de su contenido organico;

siendo el proceso Foto-Fenton (H202/ Fe?*/UV) el que les generé resultados mas



favorables en la degradacion y decoloracion del tinte, en las siguientes condiciones
de operacion: pH= 2, concentraciones de colorante de 100 ppm, de hierro de 80
ppm y de perdxido de hidrégeno de 102 ppm (3,0 mmol/L). Bajo estas condiciones,
obtuvieron porcentajes de reduccion promedio de 65,5% en la DQO y de 77,0% en

la decoloracion del tinte luego de una hora de tratamiento.

Amin, Amer, El Fecky, & Ibrahim (2008), en su investigacion titulada “Treatment of
textile waste water using H20O2/UV system”, en Egipto, estudiaron el tratamiento
de una muestra de agua residual textil mediante la oxidacion avanzada haciendo
uso del sistema H202/UV. Para este fin, hallaron la condicion 6ptima para el
tratamiento de este efluente mediante la experimentacién de una solucion sintética
utilizando un colorante textil sulfurado y diferentes parametros que afectan la
velocidad de reacciéon de degradacion fueron testeados (intensidad UV de 18, 36y
54 W; concentracion inicial del colorante de 70, 80, 90 y 100 ppm; pH 3; pH de la
solucién en el rango de 8 a 10 y dosificacion del catalizador). La Absorbancia fue
medida para determinar la eficiencia de la decoloracién. El COT (Carbono Orgéanico
Total) fue medido para evaluar el grado de mineralizacion. Para tratar la muestra
de agua residual, determinaron el COT (700 mg/l) antes del tratamiento H202 / UV,
luego la muestra fue puesta bajo las condiciones éptimas del sistema: dosis de
H202 10 ml (3,9 wt%), pH 7,29, concentracion inicial del colorante 70 ppm,
intensidad UV 54 W. Después de 5 horas, el COT determinado fue de 105 mg/l

(eficiencia de la remocion 85%).

Aleboyeh, Aleboyeh, & Moussa (2003), en su investigacion titulada “The study of
the effect of different variable on H202/UV decolorization of three azo dyes in
the continous circulation photoreactor”, llevada a cabo en Francia, tuvieron
como objetivo estudiar la decoloracion de 3 colorantes azoicos: Acid Orange 7, Acid
Orange 8 y Methyl Orange en soluciones acuosas mediante el proceso de
oxidacion avanzada H202/UV en un fotorreactor de circulacion continua y

determinar la cinética de la reaccion de decoloracion.



Estudiaron los efectos de la dosis de peréxido de hidrégeno, concentracion inicial
de colorante y el pH. Concluyeron que el proceso presenta un buen desempefio en

la decoloracién de los colorantes mencionados.

La tasa de decoloracion se incremento al aumentar la concentracion inicial de
peroxido de hidrogeno hasta 0,02 mol/L; donde alcanzé un maximo y por encima
de dicha concentracion la reaccion se inhibié. También evidenciaron que, en
soluciones neutras o acidas, la tasa de decoloracion mejoraba y con respecto al
aumento de la concentracion inicial de colorante; ésta actuaba como un filtro que
absorbia cada vez mas la radiacion UV y disminuia la cinética de remocién, que

observaron fue de pseudo-primer orden.

A nivel nacional tenemos los siguientes estudios:

Pinedo & Anaya (2017), en su investigacion titulada “Estudio de la decoloracion
del colorante sunfix yellow SisGL empleando el proceso de oxidacion
avanzada H202 / UV” tuvieron como objetivo determinar los parametros optimos
en la decoloracion del colorante reactivo, para ello evaluaron el efecto de la
concentracion inicial de peroxido, el pH inicial de la solucion, la concentracion inicial
de colorante y la intensidad de radiacién UV. También realizaron el estudio cinético
de la decoloracién del colorante. Las muestras fueron soluciones acuosas del
colorante que prepararon en el laboratorio a diferentes concentraciones y la técnica
fisicoguimica que utilizaron fue la espectrofotometria. Los valores 6ptimos del
proceso fueron: concentraciéon inicial de H202 a 3,8 x 102 mol/L, pH 3,
concentracién inicial del colorante a 20 mg/L, potencia de radiaciéon 3 lamparas con
potencia de 15 W cada una. Determinaron que la cinética de decoloracion del
colorante reactivo, en las condiciones 6ptimas de decoloracion, fue de pseudo-
primer orden, siendo mas importantes el efecto del pH y la concentracion inicial del
colorante reactivo. Alcanzaron un porcentaje de decoloracion del 100% en una hora

de tratamiento.



Salas(2017), en su tesis titulada “Degradacién de colorantes en efluentes
provenientes de industrias textiles usando proceso de oxidacién avanzada”,
tuvo como objetivo evaluar la eficiencia del proceso de oxidacién avanzada Foto-
Fenton en muestras de efluentes textiles de empresas situadas la ciudad de
Arequipa. Para ello, analiz6 seis parametros como pH, DQO total, DBO, SST
(Sélidos Solubles Totales), aceites y grasas e indices de color; antes y después de
aplicado el tratamiento, el cual constaba de cuatro etapas: filtracion, acidificacion,
reacciones redox y neutralizacion. Logré degradar en un 94% el indice de color,
reduccion en un 80% en el DQO total, 62% en el DBO y 31% en los soélidos solubles
totales, demostrando que el proceso Foto-Fenton es una alternativa eficaz y
presenta un potencial elevado para la degradacion de los colorantes que se

encuentran en los efluentes textiles.

Tinoco, Medina & Zapata(2011), en su investigacion titulada “Tratamiento de
efluentes textiles con luz ultravioleta”, tuvieron como objetivo el de probar que
la luz ultravioleta puede ser utilizada para el tratamiento de efluentes textiles. Para
ello, simularon; por razones de infraestructura, muestras de agua sintética mediante
soluciones acuosas con colorante textil rojo de synosol a 100 ppm. Llevaron a cabo
dos experimentos, el primero a diferentes concentraciones de peroxido de
hidrégeno con exposicion a la luz UV; una vez hallaron la concentracion 6ptima de
peroxido, la utlizaron para el segundo experimento, en el cual a diferentes
concentraciones de dioxido de titanio y diferentes tiempos de exposicion a luz UV
lograron la decoloracion de las muestras. El tiempo éptimo de degradacién del color
que obtuvieron fue de 2 horas, la concentracion optima de perdxido de hidroégeno
fue de 0,005% y la concentracién de diéxido de titanio para lograr la decoloracion

fue de 50 ppm logrando un porcentaje de decoloracion del 90%.



2.2. Bases teoérico-cientificas

2.2.1. Reacciones de Oxido-Reduccion (REDOX)

Las reacciones de oxido-reduccion son aquellas en la que existe una transferencia
de electrones o un cambio en los estados de oxidacion de las sustancias que
forman parte de una reaccién gquimica. La sustancia que se oxida, es decir la que
pierde electrones se denomina agente reductor; mientras que la sustancia que se

reduce, es decir la que gana electrones se denomina agente oxidante.

2.2.2. Catélisis
La catélisis es el proceso por el cual se aumenta la velocidad de una reaccion
guimica, debido a la participacion de una sustancia llamada catalizador y aquellas

gue desactivan la catalisis son denominados inhibidores.

Una caracteristica importante es que la masa de catalizador no se modifica durante
la reaccidon quimica, lo que lo diferencia de un reactivo, cuya masa va disminuyendo
a lo largo de la reaccion. Los catalizadores pueden ser homogéneos o
heterogéneos; los homogéneos son aquellos que actian en una misma fase con
los reactivos; mientras que los heterogéneos actlan en una fase diferente. La

mayoria de los catalizadores heterogéneos son solidos.

2.2.3. Radiacion Ultravioleta (UV)

El espectro ultravioleta se puede dividir en cuatro bandas: UV-A (315 a 400 nm);
UV-B (280 a 315 nm), UV-C (200 a 280 nm) y UV-vacio (40 a 200 nm). Las mas
utilizadas con fines ambientales son UV-A'y UV-C.

La luz ultravioleta actia mediante la interaccion con las moléculas presentes en el
medio liquido provocando en la mayoria de los casos, una ruptura de los enlaces
quimicos. Para que la fotolisis ocurra (disociacién) es necesario la absorcion de un
fotén por la molécula y ademéas que la energia del fotbn exceda la energia del

enlace que se quiere destruir.


https://es.wikipedia.org/wiki/Reactivo

Debido a la propiedad intrinseca de promover disociacién entre las moléculas, la
aplicacion de la radiacion UV individualmente se prueba en algunos trabajos. Sin
embargo, hay poca mineralizacion de los compuestos quimicos estudiados, incluso
cuando se tienen tiempos de aplicacion de radiacién relativamente largos. De esta
forma, se estan estudiando combinaciones entre agentes oxidantes quimicos y
radiacion UV, debido a que algunos procesos oxidativos se consideran lentos en la
generacion de radicales hidroxilos. Con estas combinaciones, generalmente, se
obtienen en mejores eficiencias de reduccién cuando se comparan con tratamientos
individuales, esto se verifica en diferentes trabajos citados en la literatura.
(Rodriguez, Botelho, & Cleto, 2008)

2.2.4. Accion de agentes oxidantes

- Peréxido de hidrogeno (H202)
El peroxido de hidrégeno es un oxidante versatil, superior al cloro, diéxido de cloro
y permanganato de potasio. Tiene la capacidad de producir radicales hidroxilos via

catalisis, bien sea en presencia o ausencia de radiacion.

La caracteristica selectiva del perdxido de hidrogeno favorece su uso en diferentes
aplicaciones. Simplemente ajustando factores como el pH, temperatura, dosis,
tiempo de reaccion, adicion de catalizadores, el H202 puede oxidar compuestos
organicos complejos en compuestos menores, menos toxicos y mas
biodegradables, razones para convertir esta aplicacion en una solucion atractiva
para tratamiento de efluentes industriales. Es importante resaltar que el exceso en
la aplicaciéon del perdoxido de hidrogeno y altas concentraciones de radicales
hidroxilos origina reacciones competitivas que producen efectos inhibitorios en la

degradacion de los compuestos. (Rodriguez, Botelho, & Cleto, 2008).

- Permanganato de potasio (KMnOa)

El ion permanganato es uno de los oxidantes de uso més generalizado, debido no
solamente a su alto poder de oxidacién, sino también a sus caracteristicas de auto
indicador visual. La adicidon de la primera gota de solucion de permanganato en

exceso imparte un color rosa a la solucion.
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La reduccién del permanganato puede producir diferentes estados de oxidacién del

manganeso, dependiendo de las condiciones de la solucion.

En medios fuertemente &cidos, el permanganato produce una reduccion de 5

electrones a ibn manganeso 1l (2 electrones):

MnOﬁl-_(aC) + 8H+(ac) +5e” - Mn+2(ac) + H20(l)

En soluciones débilmente acidas, neutras o débilmente alcalinas, la reduccién del

permanganato es de 3 electrones, formandose 6xido de manganeso hidratado:

MnOZ(aC) + 4H+(ac) + 3e” > MnOz(aC) + HZO(I)

El permanganato de potasio puede obtenerse en alto grado de pureza, pero no es
conveniente utilizarlo como patron primario, pues sus soluciones recién preparadas

son inestables, pudiéndose producir la siguiente reaccion de descomposicion:

4MnOj , , + 2H,0q) = 4MnO; ) + 40H™ ., + 30,

(ac)

Esta reaccion verifica lentamente el medio neutro, y con mayor rapidez en
soluciones acidas ya que es autocatalitica, pues el MnO2 que se forma acelera la

descomposicion. Ademas, es catalizada por la luz y el ibn Mn*? (con 2 electrones).

2.2.5. Aguas residuales textiles
Son efluentes generadas en el proceso productivo textil, cuyas caracteristicas
depende del tipo de operaciones que se produzcan en las plantas de produccion.

Segun la calidad, los efluentes necesitan un pretratamiento, antes de ser reusadas,

vertidas a un cuerpo natural de agua o descargadas al sistema de alcantarillado.
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- Caracteristicas de los efluentes textiles

Las aguas residuales generadas en los procesos de tintura y acabados textiles pre-

sentan las siguientes caracteristicas: (Lopez & Crespi, 2015).

1) Gran variabilidad de caudal y carga contaminante.

2) Bajo contenido de materia coloidal y en suspension.

3) La mayor parte de contaminantes son solubles y moderadamente
biodegradables.

4) Su carga organica media (DQO) es aproximadamente el doble que la de un
efluente urbano.

5) Su toxicidad es baja comparada con otros sectores industriales.

6) A menudo son deficitarias en nutrientes (N, P).

7) Exentas de microorganismos patdégenos.

8) Sus principales caracteristicas especificas son su elevada coloracion y salinidad.

- Principales parametros para caracterizar las aguas residuales de laindustria

textil

Los principales parametros para caracterizar las aguas residuales de la industria

textil son: (Lopez & Crespi, 2015).

1) Demanda quimica de oxigeno (DQO)
2) Carbono orgénico total (COT).

3) Materias en Suspension (MES).

4) Conductividad (Salinidad).

5) Color.

2.2.6. Colorantes textiles

Son sustancias de origen natural o sintéticas solubles (colorantes) que imparten
color a las fibras. Se clasifican segun sus aplicaciones tecnoldgicas (en funcion de
la forma de aplicacion del colorante o de la fibra utilizada) y grupos funcionales
(atomo o grupo de atomos caracteristicos responsables del comportamiento

quimico).
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La mayoria de los colorantes utilizados en la industria textil son los azoicos y a la
vez son los de una tonalidad mas clara (70-80 %), seguidos por los ftalcianinas.

(Sedlak, 2013).

Tabla 1
Clasificacion de colorantes textiles segun sus aplicaciones tecnolégicas

Denominacién Caracteristicas

Acidos Tefido de fibras proteicas (lana y seda). Solubles en

agua
Basicos Tefiido de fibras acrilicas. Solubles en agua.
Tintes insolubles que se aplican formando una
Dispersos dispersion muy fina en el agua.
Gran afinidad con fibras de algodén, generalmente
Directos son sales de acido sulfénico. Solubles en el agua.
Reacciona con las fibras formando enlaces
Reactivos covalentes, afin con fibras de algodon. Solubles en

agua.

Fuente: Adaptado de Barrios, Gaviria, Agudelo, & Cardona, 2015.

Tabla 2
Clasificacion de colorantes textiles segun grupos funcionales presentes

Denominacién Grupo funcional
Azoicos —N =N —
Carbonilo C=0
Metilo —CH;
Nitro —NO,
Azometino —CH =N —

Fuente: Adaptado de Barrios, Gaviria, Agudelo, & Cardona, 2015

13



2.2.7. Tratamiento de aguas residuales

Una PTAR (Planta de Tratamiento de Aguas Residuales) suele estar formada por
las siguientes etapas: pretratamiento, tratamiento primario y tratamiento
secundario.

Debido a la situacion hidrica de nuestro pais, en muchas ocasiones las PTAR
necesitan implantar tratamientos terciarios en sus instalaciones con el objetivo de

poder regenerar y reutilizar las aguas depuradas. (Bes Monge, Silva, & Bengoa).

A continuaciéon, veamos en qué consisten:

- Tratamiento primario

El objetivo es reducir los sélidos en suspension o el acondicionamiento de las aguas
para pasar al tratamiento secundario. Los métodos que conforman el tratamiento
primario en las PTARSs son el desbaste, desarenado, sedimentacion, neutralizacion,

coagulacion-floculacion, etc.

- Tratamiento secundario

El objetivo es remover la materia organica contaminante por la accién de
microorganismos. Los métodos conforman sistemas aerobios, anaerobios, lodos

activados, etc.

- Tratamiento terciario

Es el procedimiento mas completo para tratar el contenido de las aguas residuales.
El objetivo es eliminar los contaminantes que perduran después del tratamiento
primario y secundario. Entre los métodos mas utilizados tenemos: la adsorcion,
intercambio i6nico, ultrafiltracion, désmosis inversa, electrodidlisis, oxidacion

avanzada, etc.
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2.2.8. Procesos de oxidacién avanzada (POA)

Los procesos de oxidacion avanzada (POA) consisten en una oxidacion quimica en
condiciones de presion y temperatura ambiente, con la cual se puede llegar hasta
la mineralizacion completa de los contaminantes. (Kim & Vogelpohl, 2004)

La siguiente expresion representa lo anteriormente dicho:

Contaminantes

POA - - OH co, o T H,0(y + iones inorganicos

El agente oxidante es un radical denominado hidroxilo (- OH ), el cual posee una

elevadisima capacidad oxidante (potencial de oxidacion 2.8 V); es no selectivo y

presenta tiempos de reaccién muy cortos. (Almecija, y otros, 2010)

La versatilidad de los POAs se debe al hecho de que existen diferentes formas de
producir los radicales hidroxilos y pueden escogerse cual utilizar, dependiendo de
los requerimientos especificos de cada agua residual. (Castro Pefia & Duran
Herrera, 2013).

2.2.9. Clasificaciéon de los procesos de oxidacién avanzada

Este tipo de procesos se pueden clasificar en procesos homogéneos vy
heterogéneos. Dentro de los procesos homogéneos se pueden llevar a cabo sin
aporte de energia o con ella, a continuacion, veamos los mas estudiados segun el

tipo de energia aplicada:

- Radiacién ultravioleta (UV)
En este grupo de tecnologias, el tratamiento foto-Fenton (utilizando sales de hierro)

presenta porcentajes de remocion de color cercanos al 100%.

- Ultrasonido (US)

Esta tecnologia es efectiva en el rompimiento de estructuras moleculares ciclicas.
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- Electroquimica

Los procesos electroquimicos de oxidacion avanzada mas sencillos son el electro-
oxidacién u oxidacién anodica (OA), basada en la destruccion de los compuestos
organicos bajo la accion del &nodo de la celda electrolitica. Cuando se genera H20>
en el catodo alimentado con Oz o0 aire, se utiliza la OA con H20: electrogenerado.

Lo anterior se puede observar en la figura 1. (Osorio, Torres, & Sanchez, 2010)

| Oxidacion eledroquimica

5| Ozonizacion y UV
g N Perixido de hidrogenoy UV
Radiacidén

% 3| ultravioleta |
L1 v Ozono, perdxide de hidrégeno
0 > v uv
E Foto- Fenton
XL —

E:"w: _[Uitrasonide Ozonizacion y US
w enargi > (US)
O Perboxido de hidrégenoy US
2
1]
14
o

SN Electroquimica L1,

Oxidacidén anddica

iy Electro- Fenton

Figura 1. Clasificacion de procesos de oxidacién avanzada homogéneos
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2.2.10. Proceso homogéneo con peréxido de hidrégeno y UV (H202/UV)
En este POA, la produccién de radicales hidroxilos (- OH) se da por la ruptura

homolitica del enlace O-O del peréxido de hidrégeno gracias a la radiacion

ultravioleta.

La reacciéon de formacién de radicales hidroxilos es la que sigue:

uv
HZ — 2 OH(aC)

02 (ac)

Se presentan las secuencias de reacciones entre los radicales hidroxilos y el

peroéxido de hidrogeno:

. OH(aC) + H2 i HO(aC) + Hz(g) + Oz(g)

02 (ac)

2 b OH(ac) i HzOZ(ac)

HOZ(aC)+OH _)H20(1)+02(g)

(ac)

En presencia de contaminantes organicos, se dan a cabo reacciones con los

diferentes radicales formados. (Bes Monge, Silva, & Bengoa)

La aplicacion de este POA nos brinda ventajas:

- El peroxido de hidrégeno se encuentra facilmente en grados técnicos desde 30%
W/W, 50% W/W hasta QP (quimicamente puro) y de facil almacenamiento en

planta.

- El peroxido de hidrogeno al presentar solubilidad infinita con el agua, es decir,
se mezclan sin limitaciones ya que ambos son polares, no existen problemas de

transferencia de masa.

Y desventajas como:

- El perdxido de hidrégeno absorbe UV a menos de 300 nm, se recomienda revisar

previamente la intensidad y rango de emision de la fuente de UV.
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2.2.11. Descripcién del Médulo de Oxidacién Avanzada

El Médulo de Oxidacion Avanzada genera radicales hidroxilos (-OH) mediante la

radiacion de peréxido de hidrégeno con luz ultravioleta.

La solucion modelo se encuentra en un tanque de acrilico transparente y mediante

una bomba es transferida a un fotorreactor.

En el fotorreactor se aloja una ldmpara ultravioleta con un tubo protector. A medida
gue la solucién va ingresando, es expuesta a la radiacion UV, formando radicales
hidroxilos, los cuales oxidan las sustancias solubles no biodegradables contenidas
en la solucion a tratar (colorante textil directo). La solucion irradiada circula hacia el
tanque, formando un circuito cerrado. Un rotametro/caudalimetro permite mediante

conocer el caudal de solucién modelo en el circuito mediante lectura directa.

Mezclador Rotametro

-

Lampara UV

HE 02 (ac)

Bomba de agua

Vialvula tipo bola

Figura 2. Esquema del médulo experimental de oxidacién avanzada
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2.2.12. Espectrofotometria

La espectrofotometria es uno de los métodos de analisis mas usados, y se basa en
la relacion que existe entre la absorcion de luz por parte de un compuesto y su
concentracién. Cuando se hace incidir luz monocromética (de una sola longitud de
onda) sobre un medio homogéneo, una parte de la luz incidente es absorbida por
el medio y otra transmitida, como consecuencia de la intensidad del rayo de luz sea
atenuada desde Po a P, siendo Po la intensidad de la luz incidente y P la intensidad
del rayo de luz transmitido. Dependiendo del compuesto y el tipo de absorcién a
medir, la muestra puede estar en fase liquida, sélida o gaseosa. En las regiones
visibles y ultravioleta del espectro electromagnético, la muestra es generalmente

disuelta para formar una solucion.

La relacion cuantitativa que existe entre la cantidad de radiacion absorbida y los
otros factores experimentales viene dada con exactitud razonable por una ecuacién

derivada de la ley llamada de Beer-Lambert. (Pickering, 1980) .

La expresion de esta ley es:

log Py/P = A = abc

Donde:

Po: Es la intensidad de la energia radiante que se incide sobre la muestra (Watts).
P: Es la intensidad de la energia radiante que emerge de la muestra (Watts).

A: Absorbancia, es la energia radiante absorbida por la muestra, es adimensional.
b: Es el espesor de la cubeta (cm).

a: Es absortividad (Lgtcm™).

c: Concentracion de la especie absorbente, se puede expresar en gramos/litros o

en moles/litro.
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Figura 3. Expresion gréafica de la ley de Beer-Lambert
Fuente: Pickering (1980).

2.2.13. Curva de calibracioén

La curva de calibracion es un método muy usado en la practica ya que a partir de
esta se halla la concentracion de la sustancia problema mediante interpolacion. Se
preparan y se miden una serie de disoluciones patron de la sustancia que se analiza
de concentracion variable entre cuyos limites se halla la concentracion problema y

se representa la absorbancia en funcion de la concentracién. (Pino Pérez, 1983)

De esta forma, una curva de calibracion es la representacion grafica que relaciona
una sefal instrumental en funcién de la concentracion de un analito y define un
intervalo de trabajo en el cual, los resultados a informar tienen una precision y
exactitud conocida que ha sido documentada en la validacion de cada método.
(AGQ Labs Chile S.A, 2017).

En la figura 4 se puede apreciar la curva de calibracion, los puntos corresponden a
las mediciones experimentales, la linea corresponde al ajuste matematico
representado por la ecuacion de la recta. Generalmente la respuesta instrumental
suele ser la Absorbancia.

Entonces las concentraciones desconocidas de soluciones cuyo analito es la
sustancia problema pueden ser determinadas por comparacién con disoluciones
patron mediante la técnica de espectrofotometria UV-Visible para mediciones de
absorbancia en una determinada longitud de onda maxima (Amax). (Hassan, El
Nemr, & Madkour, 2017)
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Figura 4. Curva de calibracion del colorante naranja direct 39

Si se aplica un tratamiento para reducir dicha sustancia problema en las muestras,
los valores de absorbancia nos permitirdn conocer el porcentaje (o tasa) de

reduccion de la sustancia problema mediante la siguiente expresion:

(4o — 4f)

100
4,

%R =

Donde:
%R = Porcentaje de reduccién de la sustancia problema en solucion.
Ao= Medida de la absorbancia al inicio (antes de aplicar un tratamiento).

Ar = Medida de la absorbancia en diferentes intervalos de tiempo.
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2.3. Conceptual

2.3.1. Concentracion de colorante textil en cuerpos de agua

Los efluentes textiles tienen la principal caracteristica de ser altamente coloreados,
debido a los procesos de tefiido ineficientes, se pierden alrededor del 30% de
colorantes en los efluentes descargados (Cortazar, Coronel, Escalante, &
Gonzalez, 2018). Estas descargas directas a cuerpos de agua (rios, lagos, etc.),
sin tratamiento previo, ocasionan fuertes problemas de contaminacion, impartiendo
una intensa coloracion a las aguas, las cuales no solamente generan un aspecto
desagradable (contaminacion estética) sino que también impiden el paso de la

radiacion solar necesaria para los ecosistemas acuaticos.

2.3.2. H2O, a diferentes concentraciones

Una forma de expresar la concentraciéon de soluciones de peréxido de hidrogeno
(H2032) es en volumenes, lo que significa: el nimero de volimenes de oxigeno (O2),
medido en condiciones normales, que puede formarse al descomponerse el H202
contenido en un volumen de la solucién. Aunque a nivel industrial, las unidades mas
utilizadas para medir la concentracion de H202 en soluciones son los porcentajes
peso-peso (%W/W); asi, una muestra de solucién con una concentracion de 3 %
de H20:2 se dice que es de 10 volumenes, ya que, dicha muestra de solucion de esa
concentracién produce, aproximadamente, un volumen de O:2 diez veces mayor al

de la solucion.

Tabla 3
Equivalencias de concentracién en porcentaje peso-peso y voliumenes

Porcentaje peso-peso

W) Volumenes
0
3 10
8 30
30 110
35 130
50 200
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La determinacion de perdxido de hidrégeno en soluciones acuosas se determina

mediante valoraciones redox con Permanganometria. (Ver Anexos).

2.3.3. pHinicial

El pH es un factor importante en los procesos de oxidacion avanzada, ya que segun
el medio que demos a nuestro sistema de interés, podemos potenciar los efectos

deseados o inhibirlos generando reacciones secundarias.

Para el sistema H202/UV, es sabido que en medio basico la produccion de radicales
hidroxilos es muy baja debido a que casi todo el perdxido de hidrégeno existente
se descompone en didéxido de carbono y agua, siendo solo una pequefia cantidad

de peroéxido de hidrogeno irradiada por el UV. (Castro Pefia & Duran Herrera, 2013)

2.4. Definicién de términos béasicos

a) Biodegradable: Producto o sustancia que puede descomponerse en
elementos quimicos naturales por la accion de agentes biolégicos, como el sol,

el agua, las bacterias, las plantas o los animales.

b) Carbono Organico Total (COT): EI COT o TOC (siglas en inglés) mide el
contenido de carbono organico (mgC/L) del agua.

c) Color: Determinacion cuantitativa por comparacion visual con patrones de Pt-
Co (Platino-Cobalto) segin el método 2120 del Standard Methods o con
espectrofotometro (valores de absorbancia). La presencia de color en el agua
supone un impedimento en el paso de luz al acuifero y supone un desagradable

efecto visual.
d) Colorante textil directo: Son colorantes que tifien algodén y otras fibras de

celulosa sin necesidad de aplicar mordentado alguno, cuando son aplicados

desde una solucién conteniendo sales como NaCl o Na2SOa.
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f)

g)

h)

)

K)

Conductividad: Medida del contenido de sales solubles del agua. Indicador del

incremento de iones en el agua (uS/cm).

Demanda Bioquimica de Oxigeno (DBO): Indica la cantidad de oxigeno (mg
O2/L) consumido en la oxidacion de la materia organica del agua, en procesos
biolégicos aerobios. El ensayo dura entre 5y 27 dias, siendo generalmente el

analisis a los 5 dias (DBOs) el mas comun.

Demanda Quimica de Oxigeno (DQO): Mide la cantidad de oxigeno (mg O2/L)
necesario para oxidar la materia organica soluble o en suspension, y algunos

compuestos minerales oxidables.

Efluentes: Aguas servidas con desechos sélidos, liquidos 0 gaseosos que son
emitidos por viviendas y/o industrias, generalmente a los cursos de agua; o que

se incorporan a estas por el escurrimiento de terrenos causado por las lluvias.

Fotocatalisis: Es una reaccion fotoquimica que convierte la energia solar en
energia quimica en la superficie de un catalizador o sustrato, consistente en un
material semiconductor que acelera la velocidad de reaccion. Durante el

proceso tienen lugar reacciones tanto de oxidacion como de reduccion.

Materia en Suspensién (MES): Se refiere a todas las sustancias suspendidas

en el agua y que no decantan de forma natural (mg/L).

Médulo de oxidacién avanzada: Equipo utilizado para impartir cursos de
formacion académica y/o Industrial, que permite el estudio del proceso de

oxidacion avanzada con peroxido de hidrogeno y UV.

Ozono (O3): Es un gas incoloro, de olor fuerte, con alto poder oxidante; en fase

acuosa se descompone rapidamente a oxigeno y especies radicales.

Solucion modelo de agua residual: Es una solucién que se comporta de
forma similar al agua residual industrial, de forma que pueda ser usada en

investigaciones a nivel de laboratorio y en reactores prototipo.
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lIl. HIPOTESIS Y VARIABLES

3.1. Hipotesis

3.1.1. Hipotesis general

Utilizando un proceso de oxidacién avanzada se reducira el colorante textil directo

en una solucién modelo.
3.1.2. Hipotesis especificas

- La concentraciéon de colorante textil de 10 ppm lograra la mayor reduccién de
colorante textil directo en una solucién modelo utilizando un proceso de oxidacion

avanzada.

- La concentracion de peroxido de hidrogeno de 30% W/W lograra la mayor
reduccion de colorante textil directo en una solucion modelo utilizando un proceso

de oxidacion avanzada.

- El pH inicial de 3 lograra la mayor reduccion de colorante textil directo en una

solucién modelo utilizando un proceso de oxidacién avanzada.

3.2. Definicién conceptual de variables

Variables independientes (X)

Las variables independientes de estudio son:

- Concentracion de colorante textil: X1

- Concentracion de peroxido de hidrogeno: Xz
- pHinicial: X3

Variables dependientes o respuesta (Y)

La variable dependiente de estudio es:

- Reduccién del colorante textil directo: Y
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3.2.1. Operacionalizacion de variables

Tabla 4
Matriz de operacionalizacion de variables

Variable dependiente Dimensiones Indicadores Técnicas
, Espectrofotometria UV-
Y = Reduccion del colorante coloétr)lfgrtt()eiglczjailrgi'lto en o R = (Ao - Af) 100 Visible.
textil directo X AR="—"—"x (NCASI METHOD COLOR
una solucion modelo. 0 71.01)
Variables independientes Dimensiones Indicadores Técnicas
Xl,l = 10
., X1, =15
X1 = Concentracion de ppm Le - .
colorante textil X13= 20 Preparacion de soluciones
Xo1 = 10% Valoracion de Oxido-
X2 = Concentracion de %WIW X5, = 30% Reduccién con
peroxido de hidrogeno X, = 50% permanganato de potasio
' (KMnOQa), diluciones.
X3,=3
g X31=6 Medicion directa con
X3 = pH inicial pHo Xy5 = 10 oH metro
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Donde:

X1, : Factor 1, nivel 1
X1, : Factor 1, nivel 2
X1 3 - Factor 1, nivel 3
X, 1 : Factor 2, nivel 1
X, , . Factor 2, nivel 2
X, 3 : Factor 2, nivel 3
X3, . Factor 3, nivel 1
X3, : Factor 3, nivel 2

X33 : Factor 3, nivel 3
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IV.DISENO METODOLOGICO
4.1. Tipoy disefio de investigacion

Tipo de investigacion: Investigacion aplicada.

“La investigacion aplicada esta dirigida a determinar a través del conocimiento
cientifico, los medios (metodologias, protocolos y tecnologias) por los cuales se

puede cubrir una necesidad reconocida y especifica” (Peruano, 2018).

Disefio de investigacion: Disefio experimental.

‘Los experimentos manipulan tratamientos, estimulos, influencias o
intervenciones (denominadas variables independientes) para observar sus
efectos sobre otras variables (las dependientes) en una situacion de control”.
(Hernandez, 2014)

A continuacién, veamos el diagrama general del proceso en la figura 5:

.

-\-\-\-‘_\'""‘—\-_\_\_\_\_

¥

X3

Figura 5. Diagrama general del proceso de oxidacion avanzada (POA)

Donde:

X1 = Concentracion de colorante textil.

X2 = Concentracion de peroxido de hidrogeno.

X3 = pH inicial.

Y = Reduccion del colorante textil directo (% Reduccion)
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Manipulando 3 variables (factores, parametros), se midieron los efectos que
éstas tienen sobre la variable dependiente o respuesta; posteriormente los
resultados obtenidos en la experimentacion fueron analizados. El analisis arrojo
conclusiones y recomendaciones que pueden ser tomados en cuenta para
investigaciones futuras en el uso de esta tecnologia para la reduccion de

colorantes textiles en soluciones acuosas.

4.1.1. Disefio de experimentos — Método de Taguchi

El método de Taguchi es una técnica estadistica que permite determinar los
efectos de los parametros de operacion, los factores mas influyentes en el
proceso; asi como también los niveles 6ptimos para cada factor, con solamente
un pequefio numero de experimentos. (Mohammadi & Ali Safavi, Application of
Taguchi method in optimization of desalination by vacuum membrane distillation,
2009).

Ademas, complementa dos areas importantes en el disefio de experimentos:

1) Define las matrices ortogonales (determina el numero de pruebas
especificando las condiciones para cada prueba).

2) Disefia un método estandar para el analisis de resultados.

El método de Taguchi se basa en una serie de pasos que veremos a
continuacion:
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Identificacion de las caracteristicas de calidad y
seleccion de los parametros de disefio

}

Determinacion del nimero de niveles de
los factores

}

Seleccion de la matriz ortogonal
apropiada

!

Ejecucion de los experimentos basados en el
arreglo de la matriz ortogonal

}

ANOVA

}

Evaluacion de los resultados utilizando el
estadistico Sefal/Ruido (S/N) y el analisis de
Megias

1

Seleccion de los niveles optimos de los factores

l

Verificacion de los parametros optimos del proceso a
través de la confirmacion experimental

Figura 6. Pasos de ejecucion del método de Taguchi
Fuente: Adaptado de Gonder, Kaya, Vergili, & Barlas (2010).

30



En la siguiente tabla se muestran los factores (variables, parametros) y niveles
de operacién seleccionados para estudiar la reduccion de colorante textil en una

solucion modelo, llevado a cabo en un moédulo de oxidacion avanzada.

Tabla 5
Factores y niveles de operacion

Niveles

Factores Notacion ) :
Bajo Medio Alto

Concentracion de colorante textil

X 10 15 20
(ppm) !
Concentracion de peroxido de
hidrogeno (%W/W) X2 10 30 50
pH inicial X3 3 6 10

En este estudio se tomdé como caracteristica de calidad el porcentaje de

reduccion de colorante textil en la solucién modelo.

La matriz ortogonal Lo tres factores a tres niveles en 9 corridas experimentales
que brinda Taguchi, indica que cada fila de la matriz representa a una corrida,
con una combinacién especifica de pardmetros a diferentes niveles. (Véase
Tabla 6)

Como estadistico de desempefio, Taguchi propone a la razén Sefial/Ruido (S/N),
gue se calcula para cada combinacién de factores y se analiz6 como otra variable
de respuesta adicional a la que el estudio presenta. La mejor combinacion de
factores es aquella que maximizé a la Sefal/Ruido. (Gutierrez & De la Vara,

2008). Esta premisa también se corroboro6 por la gréfica del andlisis de Medias.
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Tabla 6

Matriz ortogonal Taguchi Lo

Pardmetros de operacion

Corrida Col o] (Peréxido d
i olorante eroxiao de ...

experimental (ppm) hidrégeno] (%wiw)  PHinicial
1 10 10 3
2 10 30 6
3 10 50 10
4 15 10 6
5 15 30 10
6 15 50 3
7 20 10 10
8 20 30 3
9 20 50 6

Fuente: Minitab 18

4.2. Método de investigacion

El experimento se llevé a cabo en 4 etapas, segun lo establecido en el diagrama

de flujo de la figura 7.
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Etapa 1: Acondicionamiento y puesta en marcha del modulo de
oxidacion avanzada ubicado en el Laboratorio de Operaciones
y Procesos Unitarios (LOPU).

!

Etapa 2: Seleccion de los parametros
y niveles de operacion.

!

Etapa 3: Preparacion y medicion de
parametros fisicoquimicos de
interés de la solucién modelo.

1

Etapa 4: Medicién de parametros fisicoquimicos de
interés de muestras tomadas en diferentes
tiempos de la solucién tratada.

Figura 7. Etapas del método de investigacion

4.2.1. Modulo experimental de Oxidacion Avanzada

El médulo experimental esta compuesto por:

- Tanque de almacenamiento para la solucién modelo, hecho de acrilico de
dimensiones 25x40x40 cm?3.

- Véalvula tipo bola, a la salida del tanque, para la toma de muestras.

- Electrobomba de agua, marca Pentax.

- LAmpara UV de 48 Watts, marca Sterilight, por la cual la solucion modelo mas
la solucion oxidante utilizada (peroxido de hidrogeno) fueron irradiadas.

- Rotdmetro marca Hydronix, para lectura directa del caudal en litros por minuto
(LPM).

- Filtro sin cartucho, para homogenizar la corriente de salida de la lampara UV.

Todas las lineas estan hechas de tubo 1/2“PVC.
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Figura 8. Modulo de oxidacion avanzada
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Las siguientes figuras muestran el avance a través de las etapas del método de

investigacion:
Etapa 1:

- Se instalé un tanque de almacenamiento para la solucibn modelo.

Figura 9. Instalacion del tanque de almacenamiento de muestra

- Se realizaron precorridas experimentales en el médulo de oxidacion avanzada,;
con la finalidad de medir su operatividad, verificar la decoloracién de soluciones
modelo con diferentes colorantes textiles, determinar el caudal de operacion
adecuado para la bomba y dosificaciones de la solucién oxidante.
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Figura 10. Pruebas de prefactibilidad con distintos colorantes

Etapa 2:

- Se efectuaron los calculos pertinentes para preparar las soluciones modelo a
diferentes concentraciones de colorante (Véase Tabla 5).

- Se realizaron valoraciones redox con permanganato de potasio (KMnQOas); véase
el analisis volumétrico en los anexos, para determinar las concentraciones de

las soluciones de perdxido de hidrégeno (Véase Tabla 5)

Figura 11. Andlisis volumétrico de permanganometria
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- Para medir el pH inicial de las soluciones modelo se utiliz6 un peachimetro
portatil marca Hanna Checker HI98103. El pH inicial de las soluciones fue
ajustado con soluciones de hidréxido de sodio (NaOH) y/o acido sulftrico

(H2S04) concentrados segun los niveles de estudio (Véase Tabla 5).

Figura 12. Uso del peachimetro portatil para ajuste de pH inicial

Etapa 3:

Preparacioén de la solucién modelo. La solucion modelo contenia colorante textil
Naranja Direct 39, que hizo las veces de contaminante, disuelto en agua
destilada. Para homogenizar la solucién, se hizo recircular aproximadamente 5

minutos por todo el circuito del médulo.

Figura 13. Preparacién de la solucién modelo
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- Se afadio el oxidante; solucion acuosa de peréxido de hidrogeno (H202) en una

probeta.

Figura 14. Adicion de solucion oxidante

- Se midio el pH inicial y la temperatura in situ con un termometro de vidrio de

inmersion total de marca Giardino.

Figura 15. Medicion del pH inicial en el tanque de almacenamiento
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- Se regul6 el caudal de operacién de la bomba. La lectura del caudal de la
solucion modelo que circuld por el médulo de oxidacion avanzada fue de lectura
directa medida con el rotametro/caudalimetro instalado en el médulo. En esta
investigacién el caudal fue de 2,5 LPM (litros por minuto) y se mantuvo

constante.

Figura 17. Modulo de oxidacién avanzada con solucion modelo.

39



Etapa 4:

- Se muestred cada 30 minutos durante 3 horas; se monitoreé insitu el pH y la

temperatura. Las muestras fueron conservadas en frio.

Figura 18. Toma de muestra, medicién de pH y conservacién en frio

Figura 19. Muestras tomadas cada 30 minutos

40



- La medicion de la absorbancia se realiz6 mediante un espectrofotometro VIS
portatil DR 1900 marca HACH., la longitud de onda (A) fue de 465 nanémetros
segun lo normado por NCASI METHOD COLOR 71.01

/

Figura 20. Espectrofotometro VIS DR 1900 HACH

e V|

N
A, <

Figura 21. Lectura de absorbancias de muestras en el espectrofotometro
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4.3. Poblacion y muestra
Poblacion

135 L de solucion acuosa de colorante textil directo Naranja Direct 39 fueron
preparados en el Laboratorio de Operaciones y Procesos Unitarios (LOPU). El
colorante fue obtenido de Sociedad Quimica Mercantii S.A y fue usado
directamente sin ningun tipo de tratamiento previo. El agua destilada provino de
la Planta de Tratamiento de Agua del Laboratorio de la Facultad de Ingenieria

Quimica.

NaDE,EA@—N\H
st

Figura 22. Estructura quimica de colorante naranja direct 39
Fuente: http://www.worlddyevariety.com/direct-dyes/direct-orange-39.html

Muestra

Este estudio present6 dos tipos de muestra:
- Muestra de corrida, 15 litros de solucién modelo por cada corrida; en un circuito
cerrado. Se manejo este volumen debido a que la capacidad del tanque de

almacenamiento del médulo experimental es de 20 litros.

- Muestra de andlisis, 100 ml. Se tomaron cada 30 minutos y llevadas a ser

analizadas en el laboratorio.
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4.4. Lugar de estudio

- Laboratorio de Quimica de la Facultad de Ingenieria Quimica de la Universidad
Nacional del Callao.

- Laboratorio de Operaciones y Procesos Unitarios de la Facultad de Ingenieria
Quimica de la Universidad Nacional del Callao (LOPU).

4.5. Técnicas e instrumentos para la recoleccién de informacion.

4.5.1. Técnicas analiticas
- Valoraciones redox con Permanganato de potasio

Se realizaron analisis quimico mediante valoraciones redox con permanganato
de potasio para determinar la concentracidn en porcentaje peso-peso de

peroxido de hidrogeno y diluciones. El peréxido de hidrogeno se compré en

Quimicos Goicochea SAC.

Figura 23. Analisis volumétrico con permanganato de potasio
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- Analisis de Espectrofotometria
Mediante este analisis, se midi6 la Absorbancia, como una medida de color de

las muestras de interés.

Figura 24. Analisis de absorbancia, blanco y muestra de interés

4.5.2. Instrumentos y/o equipos utilizados

- Peachimetro portétil marca Hanna Checker HI98103.

- Termdmetro de vidrio de inmersion total de marca Giardino.

- Espectrofotometro VIS portétil DR 1900 marca HACH.

- Balanza analitica Mettler Toledo AL204

- Mddulo de Oxidacién Avanzada.

- Material de vidrio como buretas, probetas, luna de reloj, bagueta, vaso de

precipitado, pipetas, picetas, entre otros.

4.6. Analisis y procesamiento de datos

Para el analisis de los resultados experimentales, se utilizaron los softwares
Excel y Minitab 18; mediante su aplicacion se verific la validacion de la data con
el analisis de residuales. Seguidamente se aplicé la metodologia de Taguchi, la
cual mediante el andlisis de varianza (ANOVA) se determind la significancia
estadistica y porcentaje de contribucion de los factores de estudio (X1, X2, X3)
sobre la variable respuesta (Y).
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Mediante la grafica de medias y el estadistico Sefial-ruido de Taguchi se
determiné la combinacion de factores y niveles que brindan los mejores
resultados.

Posteriormente mediante el modelo matemético de Taguchi se verifico la mejor
combinacion del proceso, contrastando el valor pronosticado por el modelo con
el promedio de los valores experimentales.

Finalmente, mediante la prueba t, se probd la hipétesis general de forma

estadistica.
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V.RESULTADOS

5.1. Resultados descriptivos

5.1.1 Resultados experimentales obtenidos respecto a los parametros de
operaciéon

En la siguiente tabla se muestran los resultados del porcentaje de reduccion de
color para cada corrida experimental efectuada mediante el proceso de oxidacién
avanzada H202 /UV.

Tabla 7
Porcentaje de reduccion de color respecto a los parametros de operacion

Pardmetros de operacion

N° [Colorante] [P.ero,x|do de pH % Reduccion
ppm hidrogeno] inicial de color
%W/W
1 10 10 3 98.947
2 10 30 6 98.577
3 10 50 10 92.615
4 15 10 6 96.667
5 15 30 10 97.859
6 15 50 3 98.511
7 20 10 10 93.848
8 20 30 3 100.000
9 20 50 6 93.985
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Se observa, de forma gréfica, el comportamiento de la variacion del % Reduccién
de color en funcion del tiempo para las nueve corridas experimentales:
120
100

80

60 [Colorante] = 10 ppm, [H202] = 10%W/W, pH =3
40

20

% Reduccién de color

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Tiempo (min)

Figura 25. Variacion del % de reduccién de color a [Colorante] = 10 ppm, [H202]=
10% WIW, pH =3
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Figura 26. Variacion del % de reduccion de color a [Colorante] = 10 ppm, [H202]=
30%W/W, pH =6
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60 [Colorante] =10 ppm, [H,0,]= 50%W/W, pH =10

40
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20
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Figura 27. Variacion del % de reduccion de color a [Colorante] = 10 ppm, [H202]=
50%W/W, pH = 10
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Figura 28. Variaciéon del % de reduccion de color a [Colorante] = 15 ppm, [H202]=
10%W/W, pH =6
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Figura 29. Variacion del % de reduccion de color a [Colorante] = 15 ppm, [H202]=
30%W/W, pH =10
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Figura 30. Variacion del % de reduccion de color a [Colorante] = 15 ppm, [H202]=
50%W/W, pH=3
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Figura 31. Variaciéon del % de reduccién de color a [Colorante] = 20 ppm, [H202]=
10%W/W, pH = 10
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Figura 32. Variacion del % de reduccion de color a [Colorante] = 20 ppm, [H202]=
30%W/W, pH = 3.
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Figura 33. Variacion del % de reduccion de color a [Colorante] = 20 ppm, [H202]=

50%W/W, pH = 6

La medicion de absorbancias fue fundamental para obtener los porcentajes de

reduccion de color; estos valores se observan en la siguiente tabla:

Tabla 8
Absorbancias vs parametros de operacién

Parametros de operacion

[Peroxido

Ne  [Colorante] de pH Absorb. Absorb.

ppm hidrégeno] inicial inicial final

%W/W

1 10 10 3 0.285 0.003
2 10 30 6 0.281 0.004
3 10 50 10 0.325 0.024
4 15 10 6 0.21 0.007
5 15 30 10 0.467 0.01
6 15 50 3 0.47 0.007
7 20 10 10 0.829 0.051
8 20 30 3 0.651 0
9 20 50 6 0.665 0.04
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Figura 34. Absorbancia como funcién del tiempo

En la tabla 9, se observa el comportamiento del pH respecto a los parametros de

operacion.

Tabla 9
pH vs parametros de operacion

Parametros de operacion

N® [Colorante] [E?c;?gg;%cr)]g]e pH inicial f?ngl
ppm %W/W

1 10 10 3 3
2 10 30 6 5.8
3 10 50 10 9.5
4 15 10 6 5.6
5 15 30 10 6.6
6 15 50 3 3
7 20 10 10 9.8
8 20 30 3 3.2
9 20 50 6 6.4
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Figura 35. pH como funcién del tiempo

La temperatura fue otro pardmetro monitoreado a lo largo del proceso
experimental

Tabla 10
Temperatura vs parametros de operacion

Parametros de operacion

[Perdxido Temp. Temp.
N° [Colorante] de pH Inicial Final
ppm hidrégeno] inicial (°C) (°C)
%WIW

1 10 10 3 18 46
2 10 30 6 18 47
3 10 50 10 19 45
4 15 10 6 21 46
5 15 30 10 20 48
6 15 50 3 17 45
7 20 10 10 21 46

8 20 30 3 18 48.5
9 20 50 6 20 45
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Figura 36. Temperatura como funcion del tiempo

5.1.2. Efectos de los parametros de operacion sobre el porcentaje de
reduccién de color
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Figura 37. Efecto de [Colorante] a diferentes [H202]
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Figura 38. Efecto de [Colorante] a diferentes pH iniciales
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Figura 39. Efecto de [H202] a diferentes [Colorante]
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Figura 40. Efecto de [H202] a diferentes pH iniciales
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Figura 41. Efecto del pH inicial a diferentes [H202]
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Figura 42. Efecto del pH inicial a diferentes [Colorante]

5.2. Resultados Inferenciales
5.2.1. Analisis de los Residuales

Los Residuales son generados por la diferencia entre la respuesta observada y
la respuesta que se obtuvo por el modelo matematico en cada prueba

experimental.
Los residuales deben cumplir los siguientes supuestos:

- Normalidad
- Varianza constante (igual varianza en los tratamientos)

- Independencia

A continuacién, se analizdé cada uno de ellos:
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Normalidad

Para una prueba de normalidad, las hipodtesis son las siguientes:
Ho: Los datos siguen una distribucion normal.

Hi: Los datos no siguen una distribucién normal. P-valor

Gréficamente se concluy6 que el supuesto de normalidad es correcto ya que los

puntos se ajustaron a la linea de distribucién normal.

Grafica de probabilidad de RESIDEST _1

Normal

99
Media -0.03605

Desv.Est. 1039
N 9
AD 0.281
Valor p 0.551
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Figura 43. Supuesto de normalidad en analisis de residuales
Fuente: Minitab 18.

Varianza constante

Si los puntos se distribuyen de manera aleatoria en una banda horizontal (sin
ningun patrén claro y contundente), entonces es sefial que se cumple el supuesto
de igual de varianza en los tratamientos, es decir que las varianzas entre
tratamientos son iguales. Por el contrario, si se distribuyen con algun patrén claro
y contundente, como una forma de “corneta o embudo”, entonces es sefal que
no se estd cumpliendo el supuesto de varianza constante entre los diferentes

tratamientos.
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Figura 44. Supuesto de varianza constante en analisis de residuales
Fuente: Minitab 18.

Independencia

La independencia quiere decir que no existe influencia entre los tratamientos en
el tiempo, es decir, si el resultado de un tratamiento tiene efecto sobre el

resultado del experimento anterior.

- N
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Orden de observacion

Figura 45. Supuesto de independencia en analisis de residuales
Fuente: Minitab 18.
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5.2.2. Metodologia de Taguchi — Andlisis de varianza ANOVA

El ANOVA realizado por el software permitio visualizar los parametros mas
efectivos en la obtencién del méximo porcentaje de reduccién de color de la

soluciéon modelo.

En el ANOVA se utiliza la distribucién F como estadistico de prueba y nos indica
qué parametros del proceso tienen un efecto significativo en la obtencion del
mayor porcentaje de reduccion del color. Cuanto mas grande sea el valor de F,
mayor es el efecto sobre la reducciéon de color. (Mohammadi & Ali Safavi,
Application of Taguchi method in optimization of desalination by vacuum
membrane distillation, 2009)

Tabla 10
Parametros del analisis estadistico ANOVA

Grados

Fuente de Sumade Varianza Valor Vvalor Contribucién
libertad cuadrados F P
[Colorante],

ppm 2 45421 2.2710 8.18 0.109 8.08%

[H202],

%W/W 2 21.7733 10.8866 39.23 0.025 38.73%

pH inicial 2 29.3489 14.6744 52.88 0.019 52.20%

Error 2 0.5550 0.2775 0.99%
Total 8 56.2192 100.00%

Fuente: Minitab 18.
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Figura 46. Contribucion porcentual de factores de estudio en reduccion de color

5.2.3. Analisis de Medias y estadistico Sefial-ruido de Taguchi

Con el software estadistico Minitab 18, se obtuvo el andlisis de Medias y de la

Sefial ruido. El analisis de las Medias y la Sefial Ruido ayudaron en la eleccién

de los niveles que optimizan el proceso.

Veamos el analisis de efectos principales para Medias:

Grafica de efectos principales para Medias
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Figura 47. Efectos principales para medias de cada factor

Fuente: Minitab18.
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Tabla 11
Respuesta para medias

Nivel [Colorante] [H202] | PH
ppm %W/W inicial
1 96.72 96.49 99.15
2 97.68 98.81 96.41
3 95.94 95.04 94.78
Delta 1.74 3.78 4.38
Clasificar 3 2 1

Fuente: Minitab 18.

El andlisis de la Sefial Ruido (SN) presentd la misma tendencia respecto al

analisis de Medias, a continuacion, la grafica de efectos principales para la SN:

Grafica de efectos principales para Relaciones SN
Medias de datos

[Colorante],ppm [H202], %W/W pH inicial
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Figura 48. Efectos de cada factor en la sefial ruido (SN)
Fuente: Minitab 18.
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En las siguientes tablas se visualizan los coeficientes del modelo generado para

la Sefial ruido, desviacion estandar (S), coeficientes de correlacion, el analisis de

varianza y finalmente los valores de la Sefal ruido (mas grande mejor):

Tabla 12
Coeficientes de modelos estimados para relaciones sefial /ruido
Término Coef EE del T P
coef.
Constante 39.7128 0.01645 2413.446  0.000
[Coloran 10 -0.0067 0.02327 -0.289 0.800
[Coloran 15 0.0831 0.02327 3.569 0.070
[H202], 10 -0.0252 0.02327 -1.082 0.392
[H202], 30 0.1832 0.02327 7.871 0.016
pH inici 3 0.2132 0.02327 9.161 0.012
pH inici 6 -0.0320 0.02327 -1.376 0.303
Fuente: Minitab 18.
Tabla 13
Resumen del modelo
S R- R-cuad.
cuad. (ajustado)
0.0494 98.94% 95.75%

Fuente: Minitab 18.
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Tabla 14
Analisis de varianza de relaciones sefial/ruido

Grados de Sumade

Fuente libertad cuadrados Varianza Valor F Valor P
[Co'lc‘)’g?n”te]' 2 0.038308 0019154 7.86  0.113
[H202],

vy 2 0.177435 0.088717 36.41  0.027
pH inicial 2 0.237876 0.118938 48.81  0.020
Error 2 0.004874 0.002437

residual

Total 8 0.458493

Fuente: Minitab 18.

Tabla 15
Respuesta para relaciones de sefial/ruido

Nivel [Colorante] [H202] ~ pH
ppm %W/W inicial
1 39.71 39.69 39.93
2 39.80 39.90 39.68
3 39.64 39.55 39.53
Delta 0.16 0.34 0.39
Clasificar 3 2 1

Fuente: Minitab 18.

Finalmente, con el analisis de la Medias, la gréfica de efectos principales, los
valores de la Sefal Ruido para cada factor con sus niveles y la gréfica de efectos
principales para dicho estadistico, se determinan las condiciones Optimas del

proceso.
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5.2.4. Andlisis del modelo lineal general de Taguchi

El método de Taguchi brinda un modelo lineal; éste se genera tomando en
cuenta la Media de la variable respuesta y relacion Sefial/Ruido (SN).

Tabla 16
Coeficientes del modelo lineal de Taguchi

Término Coef Ei;lfel ValorT Valorp FIV
Constante 102.92 3.51 29.36 0.000

Colorante -0.077 0.180 -0.43 0.685 1.00
H20:2 -0.0363  0.0450 -0.81 0.456 1.00
pH -0.614 0.256 -2.39 0.062 1.00

Fuente: Minitab 18.

Tabla 17
Resumen del modelo lineal general de Taguchi

R-cuad. R-cuad.
S R-cuad. (ajustado) PRESS (pred)
0.526783 99.01% 96.05% 11.2387 80.01%

Fuente: Minitab 18.

Finalmente, la Ecuacion de Regresion, generada de la Tabla 17:

%Reduccion
de colorante = 102.92 - 0.077 [Colorante] - 0.0363 [H202]- 0.614 pH inicial
textil
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5.3. Otro tipo de resultados estadisticos, de acuerdo con la naturaleza del
problemay la hipotesis

5.3.1. Verificaciéon de los pardmetros 6ptimos del proceso a través de la
confirmacion experimental

Una vez determinada las condiciones Optimas al utilizar la metodologia
estadistica de Taguchi, se llevd a cabo la confirmacion experimental para
confirmar esta condicién y contrastar los resultados experimentales con el

resultado pronosticado por el modelo lineal de Taguchi.

Tabla 18
Resultados de confirmacion experimental en condiciones éptimas

% Reduccion de % Reduccion de Promedio Error
color . cc_)lor experimental porcentual
pronosticado experimental
98.834 97.82 97.91 0.094
98.01
97.90

Figura 49. Prueba de confirmacion de experimentos en condiciones éptimas.
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5.3.2. Pruebat de una muestra

En base a los valores experimentales obtenidos en la confirmacion experimental
y siendo contrastados con el resultado del modelo lineal, mediante la prueba t

verificaremos de forma estadistica la hipétesis general con el p-valor.

Tabla 19
Estadisticas descriptivas de la prueba t de una muestra

Error

N  Media Desv.Est. esctjéenlgar IC de 95% para p)
media

3  97.9100 0.0954 0.0551 (97.6730; 98.1470)

Fuente: Minitab 18.

La prueba de hipdtesis, donde u es la media del % de reduccion de color

Hipoétesis nula Ho: “Utilizando un proceso de oxidacion avanzada no se
reducira el colorante textil directo en una solucién modelo”
(b =100)

Hipotesis alterna H,: “Utilizando un proceso de oxidacion avanzada se reducira

el colorante textil directo en una soluciéon modelo”

(u # 100)

Tabla 20
Prueba t

Valor T Valorp
-37.95 0.001

Fuente: Minitab 18.
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VI. DISCUSION DE RESULTADOS

6.1. Contrastacion y demostracion de las hipotesis con los resultados

6.1.1. Concentracién de colorante textil — Reduccién de colorante textil
directo (%)

El ANOVA aplicado muestra un valor p considerable, que conduce a aceptar la
Ho: La concentracién de colorante textil de 10 ppm no lograra la mayor reduccion
de colorante textil directo en una solucién modelo utilizando un proceso de
oxidacion avanzada. De forma experimental, se logré el 100 % de reduccion del
colorante textil directo para una concentracion de colorante de 20 ppm., mientras
que el método de Taguchi indica que, a una concentracion de colorante de 15
ppm, se logra optimizar el proceso de decoloracién de la solucibn modelo,

logrando 97.68% de reduccién de color.

6.1.2. Concentracion de peréxido de hidrégeno — Reduccién de colorante
textil directo (%)

El ANOVA aplicado muestra un valor p practicamente nulo que conduce a
rechazar la Ho: La concentracion de peroxido de hidrégeno de 30%W/W no
lograra la mayor reduccion de colorante textil directo en una solucion modelo
utilizando un proceso de oxidacién avanzada. De forma experimental, se logré el
100 % de reduccién del colorante textil directo para una dosis de perdxido del
30%W/W., mientras que el método de Taguchi indica que, a una dosis de
peroxido del 30 %W/W, se logra optimizar el proceso de decoloracion de la
solucion modelo en 98.81 %. A 10%W/W y a 50%W/W, se obtienen 96.49% y
95.04% de reduccion de color respectivamente; esto se debe a que, al aumentar
la concentracion de peroxido de hidrégeno por encima de la dosis 6ptima, las
moléculas de perdxido empiezan a reaccionar entre ellas mismas, generandose
reacciones no deseadas. De esta forma, el porcentaje de reduccion de colorante

textil disminuye.

68



6.1.3. pHinicial — Reduccién del colorante textil directo (%)

El ANOVA aplicado muestra un valor p practicamente nulo que conduce a
rechazar la Ho: El pH inicial de 3 no lograra la mayor reduccién de colorante textil
directo en una solucion modelo utilizando un proceso de oxidacién avanzada; ya
que de forma experimental se logré el 100 % de reduccidn del colorante textil
directo a un pH inicial de 3, mientras que el método de Taguchi indica que, a un
pH inicial de 3, se logra optimizar el proceso de decoloracion de la solucidén
modelo en 99.15%.Esto se debe a que en medios neutros o basicos el perdxido
de hidrégeno se descompone en agua y oxigeno gaseoso, en lugar de producir
radicales hidroxilo, cuya concentracion disminuye , generando de esta manera

una menor decoloracion.

6.1.4. Relacion de variables independientes sobre la variable dependiente

El andlisis de regresién lineal de los valores de reduccion del colorante textil
directo en una solucion modelo expresado como porcentaje muestran que es
posible explicar el comportamiento de la reduccion del colorante textil directo con
la concentracion de colorante textil, concentracion de peroxido de hidrogeno y
pH inicial:

%Reduccion

de colorante = 102.92 - 0.077 [Colorante] - 0.0363 [H20-]- 0.614 pH inicial
textil

6.2 Contrastacion de los resultados con otros estudios similares.

Con respecto a la hipotesis especifica 1: La concentracion de colorante textil de
10 ppm lograra la mayor reduccion de colorante textil directo en una solucion
modelo utilizando un proceso de oxidacion avanzada; los resultados obtenidos
difieren de los obtenidos por Aleboyeh (2003), Amin (2008) y Castro y Duran
(2013); quienes afirman que la decoloracién aumenta mientras mas bajas sean

las concentraciones de colorante.
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Con respecto a la hipétesis especifica 2: La concentracion de peroxido de
hidrogeno de 30 %W/W lograra la mayor reduccion de colorante textil directo en
una solucion modelo utilizando un proceso de oxidacion avanzada; tomando en
cuenta que, de los tres niveles experimentados, la concentracion que generé el
mayor porcentaje de reduccion de color fue la del nivel intermedio ,30%W/W.

Esta afirmacién coincide con Aleboyeh (2003), Amin (2008) y Castro y Duran
(2013), quienes sefialan que el porcentaje de decoloracion se incrementa hasta
un valor maximo y luego a medida que la concentracion de perdxido aumenta, la

decoloraciéon comienza a disminuir.

Respecto a la hipotesis especifica 3: El pH inicial de 3 lograra la mayor reduccion
de colorante textil directo en una solucion modelo utilizando un proceso de
oxidacion avanzada; los resultados obtenidos coinciden con Aleboyeh (2003)
gue encontré mejoras de la decoloracion en pH neutro con tendencia a acido, y

Castro-Pefa (2013) que afirma que logré mayor eficiencia a pH 2.

Con respecto a la hip6tesis general, se ha comprobado que utilizando un proceso
de oxidacion avanzada se reduce el colorante textil directo en una solucion
modelo; esta afirmacion guarda relacion con lo expuesto por Aleboyeh (2003),
Amin (2008) y Castro y Duran (2013) quienes sefialan que el proceso de
oxidacion avanzada UV/H20:2 brinda un buen desempefio en la decoloracion de
colorantes textiles en soluciones acuosas alcanzando porcentajes de reduccion
de color de hasta 100%.
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6.3. Responsabilidad ética de acuerdo con los reglamentos vigentes.

Las autoras declaran pleno conocimiento de los reglamentos y procedimientos
vigentes establecidos por la Universidad Nacional del Callao y se
responsabilizan por la informaciéon emitida en la presente tesis titulada:
“Reduccion de colorante textil directo a partir de una solucion modelo mediante
el uso de un proceso de oxidacion avanzada” para optar el titulo profesional de
Ingeniero Quimico; la cual se desarroll6 verificando el cumplimiento de los
aspectos éticos, metodolégicos, administrativos, legales y de propiedad
intelectual, sometiéndonos a ser sancionadas si se ha actuado en contra de lo

establecido.
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CONCLUSIONES

1. El proceso de oxidacion avanzada H202/ UV es altamente efectivo logrando
un porcentaje superior al 99% de reduccion de coloracion en soluciones

acuosas de colorante textil de una solucion modelo.

2. La reduccion de color se hace mas eficaz al llevar el pH a un medio acido, la
concentraciéon de perdxido de hidrégeno incrementa la decoloracion hasta un
valor dado, posteriormente al seguir aumentando dicha concentracion, la

decoloracion disminuye.

3. Del analisis estadistico de Taguchi se determin6 que la mejor combinacion de
parametros que maximiza el porcentaje de reduccién de colorante es:
concentracién de colorante 15 ppm, concentracién de perdxido de hidrogeno
30% W/W vy pH inicial 3. Ademas, de todos los factores estudiados, el que
presenta un mayor efecto en la variable respuesta es el pH inicial con un
porcentaje de contribucion del 52 %, seguido de la concentracion del peroxido
de hidrégeno que aporta un 38,7 % y por ultimo la concentracion de colorante

textil en la solucibn modelo con un 8%.

4. De la comparacion efectuada entre el valor 6ptimo experimental y el valor
pronosticado por el modelo estadistico se determiné que existe una muy
buena consistencia entre dichos valores, confirmando de esta manera la

efectividad del disefio experimental.
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RECOMENDACIONES

1. Se recomienda realizar estudios posteriores con otros parametros
operacionales como caudal, intensidad de la radiacion UV, entre otros para ver

la influencia con respecto a la decoloracion.

2. Se recomienda estudiar la cinética de la reaccion de decoloraciéon y realizar
analisis posteriores al tratamiento con el fin de identificar reacciones con

peroxido de hidrogeno remanente en las muestras tratadas.
3. Se recomienda especial cuidado y limpieza adecuada al momento de

manipular la celda de cuarzo en los analisis espectrofotométricos, a fin de

evitar errores en la medicion de Absorbancias de las muestras.

4. Se recomienda utilizar efluentes textiles reales para darle una orientacion mas

practica a la realidad y realizar un estudio de escalamiento piloto.
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Anexo 2. Certificado de calidad y ficha técnica del peroxido de hidrégeno

QUIMICOS GOICOCHEA 5.

PRODUCTOS QUIMICOS

CERTIFICADO DE CALIDAD

PRODUCTO : PEROXIDO DE HIDROGENO 50%
LOTE 5 20190518

FECHA DE PRODUCCION s MAYO 2019

TECHA DE VENCIMIENTO : MAYO 2020

RESULTADOS DE ANALISIS

| __PARAMETROS ESPECIFICACION RESULTADOS |
Pureza (%) 50.0 min. 50.30 i
Fstabilidad (%) - 99.0 min. 99 30 ]
TR'c';.merrmr_[_:;:apoac_i(-v:‘(ppmj Y 1000 max. 9100 i
Acidez Libre (ppm) 500 max. 2150

PIT(20°C) o 20 max. N =
Gravedad Especifica (g/ml) ~= 1197 T

“Certificamos que los datos corresponden al Certificado analitico recibido de nuestro 'roveedor,
*Esta informacion no libera al cliente de hacer su propio control wia vez recibida la mercaderia.

W SOYEA SA.C

.f?ilmfﬁ/ 4 M:hkohs

“REVa
' CONTROL CE CALIDAN

5000799 OC 768 FECHA: 19/07/2019

Oficina Principal: Av. Coronel Néstor Gambetta N° 150 Urb. Industrial La Chalaca - Callao - Prov. Const. del Callao
Sucursales: Calle Victor F. Lira N° 107 Parque Industrial Arequipa - Arequipa - Arequipa
Mz G - Sub lote 6 B - Urb. Parque Industrial La Esperanza - Trujillo - Peru
Central de Ventas 01-614 4400 RPC: 986 631 242
E-mail: qgventas @quimicosgoicochea.com
CALLAO - PERU
WEB SITE: www.quimicosgoicochea.com
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& I 4 B
FICha Tec n ica %ﬂ(llﬂlcﬂs GOICOCHEA snc.
a PRODUCTOS QUIMICOS

PEROXIDO DE HIDROGENO AL 50%

Sinénimos: Agua oxigenada, Dioxidano, Diéxido de hidrogenc. INFORMACION TECNICA

Férmula Molecular: H,0,

Masa Molecular: 34 gr/mol Composicién:

DESCRIPCION DEL PRODUCTO | Pardmetros Especificacion
Pureza 50.0 % min.

Procedencia: Corea del Sur. | Acido Libre(% como H,S0,) <0.03 %

Vida Util: 1 afio a partir de la fecha de produccién. | Residuo (%) <0.05%

Apariencia: Liquido incoloro. pH aparente 1.0=2.0
Estabilidad(% 24 hr a 100 °C) | 97 % min.

usos

tilizado para la oxidacion de minerales sulfurados, para
posteriormente ser lixiviados.
Se usa en el blanqueo de la pulpa de papel, de algoddn, de telas
como un sustituto del hipoclorito, en la potabilizacién del agua
para oxidacion de la materia organica y en el proceso de
elaboracién de aceites vegetales y farmacos. Ayuda a eliminar
productos como los cianuros, sulfuros, fenolés, encontrados en
aguas residuales. Util en el procesamiento de alimentos para
desinfeccién de los empaques como de las maquinarias utilizadas.

ALMACENAMIENTO Y CONSERVACION

Almacene en un lugar fresco, bien ventilado, seco, y alejado de
acidos, bases, metales, sales de metales, agentes reductores,
materiales organicos y sustancias inflamables. Mantenga el
perdxido de hidrogeno en su contenedor original tanto como sea
posible, este nunca debe ser retornado a su envase o tanque
original una vez que ha sido removido.

INFORMACION ADICIONAL

Estable bajo condiciones normales de uso con liberacién lenta de
oxigeno gaseoso. Favoreca la combustion con otras sustancias, ya
que causa reacciones violentas o explosivas. Altamente corrosivo
y oxidante. Se descompone rdpidamente con liberacién de
oxigeno si se contamina con trazas metdlicas, sustancias organicas
y reductoras.

| Medidas contra incendios: Utilizar solamente agua, no utilizar
espuma, producto quimico seco, diéxido de carbono o polvo.

Mads Informacion: quiihicosgokocheé.éb}n.‘E#ﬁwtif: gagventas@quimicosgoicochea.com

Oficina Principal: Av. Néstor Gambetta 150 CAl.lAO Telﬁ ! ' Sucursal: Psje. Morelos Mz. C Lt. 6-7 Urb. Maria Isabel

614-4400 Fax: 614:4401 | | | © , AREQUIPA - PERU Telf: (054) 213-573 Fax: (054) 202-703 RPM:
RPM: #525791 RPC: 986631242 NEXTEL..191*4338 ¢ (111 #518422 RPC: 972730333 NEXTEL: 144*1603
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Anexo 3. Determinacion de Per6xido de Hidrogeno mediante valoraciones

redox con Permanganometria

En solucion &cida el peroxido de hidrégeno reduce el permanganato con
formacion de O..

2(MnO; + 8H' + 5¢~ - Mn*? + 4H,0)

5(H,0, - 0, + 2H* + 2e7)

2MnO; + 6H* + 5H,0, » 2Mn*? + 4H,0 + 50,

La ecuacion balanceada es la siguiente:
2KMnO, + 3H,50, + 5H,0, —» 2MnS0O, + K,S0, + 8H,0 + 50,

Las primeras gotas de permanganato se decoloran lentamente, pero luego la

reaccion se hace mas rapidamente hasta llegar al punto final.

PeqH,0, = % = 32—4 = 17,0074 g/eq
PeqKMn0, === = =222 = 31,608 g/eq

Técnica operatoria:

Se verificara la concentracion de peréxido de hidrogeno, para ello se efectuaran

los siguientes pasos: (Diaz, 2002)

- Se tomaréd una alicuota de 25 mL de una muestra de peroxido de hidrogeno y

diluirla con agua destilada hasta 200 mL en un matraz volumétrico.
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- De la disolucién inicial, tomar una alicuota de 20 mL y acidular con H2SOa4 (1:3),

homogenizar con una bagueta.

- Titular en frio con solucién de permanganato normalizado, hasta el primer rosa

permanente.

- Anotar el volumen de permanganato gastado.
Calculos:

Hallando el Numero de miliequivalentes de Perdoxido

#meq — g(H,0,) = #meq — g(KMnO,)
= Ngmno, * Vkmno,
= Mkmno, * 9KMn04 * Vikmno,

#meq — g(H,0;) = Mymno, * 5 * Vkmno, = X meq — g

% de Peroxido en peso-volumen

y 34,02gH,0, ZOOmL 100mL
meq—gr 2000meq — g 20mL  25mL

%H, 0, (%)
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Anexo 3. Certificado de calibraciéon del espectrofotometro UV HACH DR

1900

¢Hgesmin

SERVICIDE Y SLIMINISTROS PARA LABDRATORID

Certificado de Calibracion

LMG-107-2019

EXPEDIENTE
SOLICITANTE

DERECCION

ECANPD

MARCA

MODELD

MUMERD DE SERIE

ESCALA DE LONGITUD DE OND&
RANGD

EXACTITUD

ESCALA FOTOMETRICA
RANGO DE MEDIDA FOTOMETRICA

E13062429

IMETITUTD DE EDUCACION AMEIENTAL

Cal Paciico Mza 2 Lile 3 A H Hueso Lurin
Luirim - Lima.

EEPECTROFOTOMETRO UV

HACH

OR 1900

143480000018

340 pim - SO0 nm
+- 2 nim

0,3 a30Abs (340 nm - B0 nm)

EXACTITUD 0,003AE 0,0 - 0.5 Abs]; 1% (0,50 & 2,0 Abs)
AMCHD DE BANDA ESPECTRAL 5
PROCEDEMCIA Hoindica
FECHA DE CALIBRACKIN 20130819
FECHA DE EMIS GERTENTE o
2013-08-20 Alwandar Alzs Taerudio

La [ LR

curtifcads i M inceridasibog dxpaodic
di swdhcdyi qui ndula O molnicar A
moerbdurdeor asfinder gor ! decler de
obaden  Bel  Li  noaddoeder e
Sewmeasy aegua M Doda paa
rpmide de b catcumbe de 4
rmdioti”. Gareaimevile. el vadr de M
mwgnifug asle deanis del nlecat de bl
FRICTTT SRWTETESTT Don W e eiaumiee
frpacdds o7 wie ooSebddid O
tonfania os aproceEdecwne DA

Lod mdullsdas spcdadan Son wilhdoi a3
ol oo delfvach y comRigtndaT @
hai Soeniemimi 6 MATESlD i gul 3
abnd M celbvaodn Al solifinks A
comesponde  dafine @ Peoseow  da
cRkbrac vy e B rmops B beesdn al usn,
SOTLEF VRS F mEmfasrrssin 6
nerumanis =] .

Esile crififcaindc g ciliicdn St S ¥
sulc cawcw de loda wakddr  EgunE

GERENTE DE DPERACIONES

oy
"..-"'.:-:;,:-' '-..__|;___- |

Wilmiar Mana Chfeaz

i Ao Candicr WS4, L. 5 Traibod - Lo Obvo  Tiliiono: £204088. senncrSipemin ow,. ma oo Towmmain far B, Qi o
5 cotiogaln s¢ pubEsd ¢ Mproaiol &0 ST COMENEER [F S modiiCacions
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) gasm‘n Certificado de Calibracion

SEEVICIOS Y SUMINISTROS PARA LABDRATORID LH G-1 u?-zu1 5

LUGAR DE CALIBRACIIN
Irsslalacionas de IEA (Cal Paoifoo Mza. 29 Lode 9 A H. Muesyws Lurns, Lurin)

METODO DE CALBRACION

Duzfsmriinachden o ol eimor o medicain ol oS prirofoiibmeing, pof COMpanacdn Srecln anine o valor medidd por @l i trumenin y o
wahor di e,

MATERIAL DE REFERENCIA CERTIFICADD EMPLEADD
Matisial do Refereniig Cordficads
MAC di: Holmio 7791, Lon incemidembme & 0,11 nm
MRAC di mi PDEET con inertduambne & 0,11 nm
MRAC di Densidad Mesra 73198 con interidumbee de 0 Abs
MRC do Densidad Mesra 73205 w0 inceridumbre de0 019 Abs
MAC di Densidad Mesra T304, con incerkdembes de 00052 Ahs
MAC di Densidad Mosra TI0E0. con incerkdembes de 00052 Abs

Mombea del Patrén
Termemetn con incerbaumbne de 017 "C (en 25 "C)

|

COMDCIONES AMEBIENTALEE REGISTRADAS
Wacial | Final |

Tesnparaiura {"C) =1 58

Humedad Relativa [THR) &7 7]

REBULTADDE DE LA CALIBRACION

ESCALA DE LONMGITUD DE ONDA EVALUADA EN UNIDADES DE MANOMETROS {nm
‘alor da refrancia Indicac idin E'_ﬂ' It duimnibing
EE e tm) ] rm)
3 41,7 7T -
- 4853 a3 :
i ‘E" IE o
! 4773 a5 E
! 6. a8 :
E 361, 350 K
5 345 344 I
Wabor da refrancia {Didisso) Indicacidm Errof It deinib g
ABE |nm| Inemj {rm| |rm| |rm|
5 TATE T40 1 1
5 7405 73D -2 1
5 e 7 BH3 -2 1
5 S5 5 585 -1 1
5 5751 574 -1 1
5 S2BE 527 -2 1
5 5132 512 -2 1
5 470 %9 478 -2 1
5 4413 440 - 1

e Al Canber NESAd. Lih. & Fraibod - Lo Ofvos / Felnfono: S204708. seniiosSesmn o, rmaoopiniliowmin e e, g o
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¢Hgesmin

SEEVICHDS ¥ SLIMINISTROS PASA LABDRATORIC

Certificado de Calibracion

LMG-107-2019

EBCALS FOTOMETRICA EVALUADA EN UNIMADES DE ABSORBANCIA {&)

| ] Longitud du Gnea @, am)
AN=ppp Aa=gen g La=a4e 1 Ba=1300 Rr=gimg
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Anexo 4. Prueba experimental adicional a 50 ppm de concentracién de

colorante textil

Se realiz6 una prueba experimental adicional con las siguientes condiciones:
[Colorante textil] = 50 ppm; [H202] = 30 % W/W y pH inicial = 3
Nétese que el nivel escogido para la concentracién de colorante esta por encima

de los niveles experimentados.

Los resultados experimentales se encuentran en la siguiente tabla:

Tabla 21
Parametros inicio-fin para solucion modelo con exceso de colorante
Par4metros Inicio Final
(O minutos) (180 minutos)
Temperatura (°C) 20 a7
Absorbancia (A) 1,117 0,039
pH 3,2 31

Con los resultados mostrados y mediante la expresion detallada lineas arriba,

calculamos el porcentaje de reduccion de color (%R) para esta prueba adicional:

120
100
80
60
40

20 [Colorante]= 50ppm, [H202] = 30%W/W, pH =3

% Reduccidn de color

o

0 20 40 60 80 100 120 140 160 180 200
Tiempo (min)

Figura 50. Porcentaje de reduccién de color vs tiempo para prueba adicional
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Ay — A 1,117 — 0,039
(Ao —4) f)x100 _{ )
A 1117

%R = x100 = 96,51

El objetivo de efectuar esta corrida adicional fue para verificar la eficacia de los
niveles de 30% W/W para la concentracion de perdxido de hidrogeno y 3 para el
pH inicial.

Se observé un comportamiento muy similar a las corridas contempladas en la
matriz experimental de Taguchi (Véase tabla 6), donde la corrida N° 8 de dicha

tabla, difiere tnicamente en la concentracion del colorante textil.

La corrida N° 8 fue la que obtuvo el mayor porcentaje de reduccion de color
,100%, (Véase tabla 7), mientras que la corrida adicional llego al 96,51% de
reduccion; esto nos indica que la concentracién de colorante y el porcentaje de
reduccion de color son inversamente proporcionales. Esto se debe a que, al
haber mayor cantidad de moléculas de colorante en la solucion, estas no
permiten el paso de la radiacion UV necesaria para que se dé la fotélisis del
peroxido de hidrogeno, generando asi una minima cantidad de radicales
hidroxilos y por ende un menor porcentaje de reduccién de color. (Aleboyeh,
Aleboyeh, & Moussa, 2003)
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Anexo 5. Solicitud de permiso para obtener muestra de efluente textil

pretratado.

Lima, 3 de Diciembre de 2019

SOLICITUD DE PERMISO

A la atencion del Ingeniero Francisco Manco; solicitamos el ingreso de las tesistas:
Norah Vasquez Rosas y Sandra Cano Tacuri para recoger muestras de aguas
residuales con fines académicos, provenientes de TEXTIL EL AMAZONAS S A, de
antemano estamos agradecidas.

Sandra Cano Tacuri
DNI: 46787026 DNI: 46563838

NADOR DE LABORATORIOS
CONTROL DE CALIDAD
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Anexo 6. Prueba experimental con efluente residual textil pretratado

Se realiz6 una prueba experimental con efluente residual pretratado de la planta
piloto ubicada en Textil EIl Amazonas S.A en el Cercado de Lima. Dicha planta
piloto cuenta con un tanque de homogenizacién donde se colectan los efluentes
de las diversas etapas del proceso productivo textil; el objetivo del tanque de
homogenizacibn es amortiguar y minimizar las variaciones de caudales y
concentraciones para mejorar la efectividad de los tratamientos posteriores. El

tren de procesos del tratamiento de efluentes de la planta piloto es el siguiente:

1) Tanque de homogenizaciéon

2) Tratamiento fisicoquimico

Se divide en dos etapas:

A) Sistema de dosificacién de agentes quimicos
e Quimicos para balancear el pH
e Coagulantes y floculantes especificos

e Sistema floculador de tubos

“I°TEMA DE
FLCCULACION

Figura 51. Sistema floculador de tubos
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B) Sistema de flotacion por aire disuelto — DAF

-

ISTEMA DE
FLOTACION DE AIRE
DISUELTO - DAF

Figura 52. Tanque de floculacién por aire disuelto (DAF)

3) Tratamiento de Oxidacion Avanzada

Se logra reducir la parte soluble de la DBO y otros compuestos organicos,
asi como también se desinfecta el agua.

e Sistema de dosificacion de peroxido de hidrégeno

e Generador de ozono

monof{{frocenon
GENERADOR DE
zoNo,

BOMBA DE DOSIFIGACION
DE PEROXIDO DE
HIDROGEN!

Figura 53. Dosificacion de peroxido de hidréogeno y generador de ozono
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4) Sistema de Ultrafiltracién

Es un proceso de purificacidon mediante el uso de membranas cuyo objetivo es
eliminar pequefias particulas compuestas por sélidos suspendidos, bacterias,
virus, etc; con la finalidad de producir agua con muy baja cantidad de

sedimentos.

5) Sistema de Osmosis Inversa

Técnica de desmineralizacion basada en membranas de alto grado de
rechazo.

Figura 54. Sistema de ultrafiltracion y 6smosis inversa

92



Se muestrearon 15 litros de efluente pretratado a la salida del clarificador.

Figura 55. Muestreo de efluente residual pretratado en planta piloto textilera

Aspecto inicial: Efluente turbio, coloracion marron, ligeramente aceitosa, pH

altamente basico.

be g |

Figura 56. Efluente residual inicial pretratado
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Caracterizando el efluente residual pretratado:

Tabla 22
Caracterizacion de efluente textil pretratado

Absorbancia Solidos Suspendidos o
(A= 465 nm) Totales (TSS) pH inicial
1.062 259 12.7

Se llevd a cabo una corrida experimental con los valores optimos encontrados
con el modelo estadistico: Concentracion de perdxido de hidrégeno 30% W/W 'y
pH 3.

Se acidificd con &cido sulfurico concentrado (H2SO4 cc)

Figura 57. Efluente residual pretratado antes y después de la oxidacion avanzada.
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A continuacién, se muestran los valores monitoreados para 3 horas:

Tabla 23
Absorbancia y TSS en tratamiento de efluente residual pretratado
Tiempo Absorbancia Solidos Suspendidos Totales
(min) (A= 465 nm) (TSS)
0 1.062 259
30 0.974 252
60 0.914 244
90 0.806 238
120 0.763 234
150 0.757 230
180 0.721 226

Conclusion: Podemos ver la disminucién de los valores de absorbanciay TSS
al culminar las 3 horas de tratamiento, esto nos indica que tratamiento de

oxidacion avanzada con H202/UV es efectivo en un efluente real pretratado.

Para esta experiencia, el porcentaje de reduccion de color obtenido, para un

efluente real pretratado fue de 32,10%.

Para elevar la efectividad es necesario efectuar un tratamiento primario (por
ejem. coagulacion — floculacién) ya que, al ser efluente real, contiene muchas
otras sustancias propias del proceso productivo que seguiran presentes e
interferirdn en los tratamientos terciarios, generando nuevas sustancias que

enturbian y por consiguiente disminuyen el efecto de la oxidacién avanzada.

Estos resultados nos permiten comprender la importancia de los
pretratamientos para aprovechar los tratamientos mas especializados al

maximo.
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Anexo 7. Datos recopilados durante el proceso experimental

Tabla 24
Data experimental de la figura 25

. . %Reduccion de
Tiempo (min)

color

0 0
30 90.88
60 95.09
90 98.25
120 98.25
150 98.95
180 98.95

Tabla 25

Data experimental de la figura 26

Tiempo (min) %Reduccién de color

0 0
30 87.54
60 98.58
90 98.58
120 98.58
150 98.22
180 98.22
Tabla 26

Data experimental de la figura 27

Tlempo %Reduccion de color
(min)
0 0
30 66.46
60 88.62
90 92.62
120 88.62
150 83.08
180 77.54
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Tabla 27
Data experimental de la figura 28

, , %Reduccion de
Tiempo (min)

color
0 0
30 84.76
60 95.24
90 96.19
120 95.71
150 96.19
180 96.67
Tabla 28

Data experimental de la figura 29

Tiempo (min)

%Reduccion de color

0 0
30 90.15
60 95.93
90 97.86
120 97.86
150 97.64
180 97.22
Tabla 29
Data experimental de la figura 30
Tl(emr?np)o %Reduccion de color
0 0
30 77.45
60 95.96
90 97.23
120 98.51
150 98.51
180 98.51
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Tabla 30

Data experimental de la figura 31

Tiempo (min)

%Reducciéon de

color

0 0
30 47.41
60 82.03

90 93
120 93.85
150 93.37

180 93

Tabla 31

Data experimental de la figura 32

T'empo %Reduccién de color

(min)
0 0

30 88.94

60 99.23

90 99.54

120 99.69

150 100

180 100

Tabla 32
Data experimental de la figura 33
T'empo %Reduccion de color
(min)

0 0

30 80.3

60 92.33

90 92.18

120 93.23

150 93.98

180 93.83
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Tabla 33
Data experimental de la figura 34

Tlempo Absorbancia
(min)
0 0.829
30 0.436
60 0.149
90 0.058
120 0.051
150 0.055
180 0.058
Tabla 34
Data experimental de la figura 35
Tiempo
(minr; pH
0 10
30 9.9
60 9.7
90 9.5
120 9.6
150 9.7
180 9.8
Tabla 35
Data experimental de la figura 36
Tiempo Temperatura
(min) (°C)
0 21
30 30
60 37
90 42
120 44
150 45
180 46
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Tabla 36
Data experimental de la figura 37

[Colorante textil]

[H202] 10 ppm 15 ppm 20ppm
10%W/W 98.95 96.67 93.85
30%W/W 98.58 97.86 100
50%W/W 92.62 98.51 93.98

Tabla 37

Data experimental de la figura 38

[Colorante textil]

pH nicial 10 ppm 15ppm 20 ppm
3 98.95 98.51 100
6 98.58 96.67 93.98
10 92.62 97.86 93.85
Tabla 38
Data experimental de la figura 39
[Colorante [H20] =
i 0 0
textil] 10 %W/W 30 %W/W YW/
10 ppm 98.95 98.58 92.62
15 ppm 96.67 97.86 98.51
20 ppm 93.85 100 93.98
Tabla 39
Data experimental de la figura 40
L [H207]
PH Inicial = 5 gowiw 30 %W/W 50 %W/W
3 98.95 100 98.51
6 96.67 98.58 93.98
10 93.85 97.86 92.62
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Tabla 40

Data experimental de la figura 41

pH
[H202] inicial
3 6 10
10%W/W 98.95 96.67 93.85
30%W/W 100 98.58 97.86
50%W/W 98.51 93.98 92.62
Tabla 41
Data experimental de la figura 42
pH
[C‘t’é‘)’([ﬁ]”te inicial
3 6 10
10 ppm 98.95 98.58 92.62
15 ppm 98.51 96.67 97.86
20 ppm 100 93.98 93.85
Tabla 42
Data experimental de la figura 47, prueba adicional a 50 ppm.
Tlempo %Reduccion de color
(min)
0 0
30 76.19
60 92.75
90 95.26
120 95.34
150 96.51
180 96.51
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