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RESUMEN

En este trabajo de investigacion se presenta el estudio de los procesos de
oxidacién avanzada con la finalidad de reducir la concentracién de un
colorante recalcitrante presente en una solucion acuosa. Este colorante
es conocido como amarillo ocaso FCF (E110) o amarillo N° 6, el cual es
ampliamente utilizado en laindustria alimentaria.

Para el desarrollo de esta investigacion se consideraron tres variables, las
cuales presentaron tres niveles, cada una. Con estos se pretendio trabajar
en un rango mas amplio, que nos permitio determinar los parametros
fisicoquimicos oOptimos para obtener el porcentaje de reduccidon de la
concentracion del amarillo ocaso FCF.

La determinacion de la concentracion del amarillo ocaso FCF se realizé
mediante técnicas espectrofotométricas, usando un espectrofotdbmetro
UV, ubicado en el Laboratorio de Instrumentacién de la Facultad de
Ingenieria Quimica de la Universidad Nacional del Callao. Adicionalmente
a esto, se realizaron mediciones del color de la solucion usando un
colorimetro en la escala Platino / Cobalto.

Una vez obtenidos los porcentajes de reduccion de la concentracion del
amarillo ocaso FCF, se realiz6 un analisis estadistico utilizando el
software Minitab 18, basado en el disefio experimental Box Behnken,
obteniendo asi los parametros fisicoquimicos éptimos corresponden a un
pH igual a 3,3434, una concentracion de H202 de 45 ppmy un tiempo de
contacto de 60 minutos.

Finalmente, del analisis estadistico se obtiene un porcentaje de reduccion
de la concentracion del amarillo ocaso FCF de 85,1731%

Palabras clave : Procesos de oxidacibn avanzada, Colorante

recalcitrante, Técnicas espectrofotométricas, Disefio Box Behnken.



ABSTRACT

The current work of investigation presents the study of the advance
oxidation processes with the finality of reducing the concentration of the
recalcitrant coloring present in an aqueous solution. This coloring is well
known like sunset yellow FCF (E110) or yellow N° 6, which is widely
utilized in the alimentary industry.

For the development of this research three variables were taken in
consideration, each one presenting three levels. With these is intended to
work in a wider range, which allowed us to determinate the optimal
physicochemical parameters to obtain the percentage of reduction of the
concentration of the sunsetyellow FCF.

The determination of the concentration of the sunset yellow FCF was
made according spectrophotometric techniques, using a UV
spectrophotometer, located in the Instrumentation Laboratory of the
Chemical Engineering Faculty of the National University of Callao. In
addition to this, color measurements of the solution were made using a
colorimeter on the Platinum/Cobalt scale.

Once the percentages of reduction of the concentration of sunset yellow
FCF were obtained, a statistical analysis was carried out using the Minitab
18 software, based on the Box Behnken experimental design, thus
obtaining the optimal physicochemical parameters corresponding to a pH
equal to 3,3434, a concentration of H202 of 45 ppm and a contact time of
60 minutes.

Finally, from the statistical analysis a percentage of reduction of the
concentration of the sunsetyellow FCF of 85,1731% is obtained.

Key words : Advanced oxidation processes, Recalcitrant coloring,

Spectrophotometric techniques, Box Behnken design.



INTRODUCCION

En la presente tesis se desarrollé la aplicacion de Procesos de Oxidacion
Avanzada (POA’s) con el objetivo de reducir la concentracion de un
colorante alimentario presente en efluentes, tomando como modelo al
amarillo ocaso FCF (E110) empleado principalmente en el sector de
molineria, fideos y pasteleria.

El estudio se centré fundamentalmente en medir los niveles de reduccion
de concentracion del amarillo ocaso FCF (E110) alcanzados, mediante
métodos espectrofotométricos y analisis estadistico con el software
Minitab 18, los cuales ayudaron a determinar la influencia de las variables
operativas (pH, concentracion de peroxido de hidrogeno y tiempo),
estableciendo los parametros fisicoquimicos adecuados de operacion.
Para establecer los limites de trabajo de las variables operativas se
consultaron referencias nacionales e internacionales, en las cuales se
evaluaron la aplicacién de procesos de oxidacion avanzada para tratar

efluentes contaminados con colorantes de diversas industrias.

10



l. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

1.1. Descripciéon de la realidad problematica

El acelerado desarrollo industrial, viene acompafiado del aumento
de la generacién de efluentes, gran parte de los cuales se encuentran
contaminados con colorantes. La industria alimentaria no es ajena a este
problema, debido al aumento del uso de los colorantes para realzar las
propiedades sensoriales de los productos. Ejemplo de esto es el uso del
amarillo ocaso FCF (E110), obtenido por sintesis quimica, empleado
como aditivo de color en la industria de bebidas, galletas, reposteria, etc.

Los efluentes contaminados con colorantes son una de las
principales problematicas dentro del campo de tratamiento de aguas,
debido a su elevada carga organicay toxicidad. En especial, aquellos que
son obtenidos por sintesis quimica, porque su compleja y estable
estructura quimica hacen que presenten resistencia a la luz, temperatura,
incluso al ataque microbiano o cualquier otro mecanismo de degradacion.
Por consiguiente, son considerados compuestos altamente recalcitrantes.

Para tratar efluentes industriales que presentan compuestos
recalcitrantes, como es el caso del amarillo ocaso FCF (E110), se vienen
estudiando los Procesos de Oxidacién Avanzada (POA’s). Entre estos
procesos los de mayor perspectiva son los de la fotooxidacion en sus dos
variantes: fotdlisis y fotocatalisis. Debido a la serie de ventajas que
presentan, como gran reactividad con compuestos organicos, oxidacion
completa de compuestos organicos e inorganicos, entre otros.

1.2. Formulacién del problema

1.2.1. Problemageneral

¢, Cudles son los parametros fisicoquimicos adecuados para
determinar el porcentaje de reduccién de la concentracion del amarillo

ocaso FCF (E110) mediante procesos de oxidacion avanzada?

11



1)

2)

1.2.2. Problemas especificos
¢,Cudl es la caracterizacién fisicoquimica de la solucién del amarillo
ocaso FCF (E110) pre y post aplicacion de los procesos de oxidacion
avanzada?
¢,Cuédl es la influencia de las variables operativas en los procesos de
oxidacion avanzada para lograr la reduccién de la concentracion del
amarillo ocaso FCF (E110)?

1.3. Objetivos

1.3.1. Objetivo general

Establecer los pardmetros fisicoquimicos adecuados para

determinar el porcentaje de reduccion de la concentracion del amarillo

ocaso FCF (E110) mediante procesos de oxidacion avanzada.

1)

2)

1.3.2. Objetivos especificos
Determinar las caracteristicas fisicoquimicas de la solucion del
amarillo ocaso FCF (E110) pre y post aplicacién de los procesos de
oxidacién avanzada.
Determinar la influencia de las variables operativas en cada uno de
los procesos de oxidacién avanzada para lograr la reduccién de la
concentracion del amarillo ocaso FCF (E110)

1.4. Limitantes de lainvestigacion

Se consideran los siguientes limitantes de la investigacion :
No evaluar parametros de DQO, DBO y COT de la muestra de
amarillo ocaso FCF (E110), los cuales reflejan la mineralizacién y
degradacion. Segun Donoso (2016), el término mineralizacion refleja
la transformacién completa de compuestos organicos Yy
organometalicos en COz, agua e iones inorganicos. La no evaluacion
de estos parametros se debe a que no se cuenta con disponibilidad
de equipos fotométricos necesarios para la obtencion de los
resultados, y al costo elevado de estos andlisis en laboratorios

comerciales.

12



b) No contar con una muestra de efluente residual industrial que
contenga al amarillo ocaso FCF (E110), con la cual se pueda evaluar
la eficiencia de tratamiento basado en procesos de oxidacién
avanzada aplicando los parametros fisicoquimicos adecuados
determinados con la simulacion de la reduccion de la concentracion

del E110, desarrollada en la presente tesis.

13



MARCO TEORICO
2.1. Antecedentes

En el Perd, se vienen realizando estudios acerca de la eliminacion

de compuestos organicos y colorantes de las aguas residuales mediante

procesos de oxidacion avanzada, entre ellos podemos destacar los

siguientes:

a)

b)

Alegre Zorrilla y Rosales Asencion (2017) en su tesis “Influencia del
tipo de fotocatalisis y tiempo en el tratamiento de aguas residuales
textiles”, evaluan el porcentaje de degradacién de un agua residual
textil que presenta una coloracién roja que es tratada por fotocatalisis
homogénea (sulfato ferroso heptahidratado (FeSO4.7H20) y H202) y
por fotocatélisis heterogénea (dioxido de titanio (TiO2) y H202),
obteniendo un porcentaje de degradacion de materia organicay color
de 15,90% y 47,80% para fotocatalisis homogénea; y de 66,50% y
50,20% para fotocatélisis heterogénea.

Churata Salcedo (2017) en su tesis “Degradacién del colorante azoico
textil naranja Il por el método de fotocatalisis heterogénea”, evalua la
degradacién del colorante naranja Il, usando como fotocatalizador
nano particulas (particulas < 100 nm) de TiOz2, trabajando en un foto-
reactor (tubo espiral de 30 cm) colocado sobre un espejo curvo para
concentrar la radiacion solar durante 3 horas. Obteniendo un 93,06%
de degradacion, el cual se dio a las condiciones de 300 ppm de
fotocatalizador y 2 mL/L de oxidante.

Delgado Nina y Santander Pacoricona (2017) en su tesis “Remocién
de coloracion de tintes de tefiido en aguas residuales de la industria
textil, utilizando procesos de oxidacién avanzada (POA)” evaltan el %
de remocion del tinte industrial textil Azul Blue (R — 19) utilizando
procesos de oxidacion avanzada de TiO2/H202, TiO2/H202/UV,
TiO2/H202/UV/03, TiO2/Fe2*, TiOz2/Fe2*/H202, T i02/Fe2*/H202/UV vy
TiO2/Fe?*/H202/UV/0s; obteniendo una mayor degradaciéon de materia

organica recalcitrante y remocién de tintes de tefiido para el proceso

14



d)

de oxidacién con TiO2/Fe?*/H202/UV/Os con un 95,44% de remocion,
trabajando a un pH = 7,8 y con control de temperatura a 12°C

Pantoja Cadillo y Portales Tarrillo (2015) en su tesis “Reducciéon de
concentracion de amarillo de tartrazina contenido en aguas de lavado
de la industria de bebidas mediante UV/ H202” evaluan parametros
tales como pH, concentracién de H202, y flujo volumétrico, con los
cuales lograr el mayor porcentaje de reduccion de concentracion de
amarillo de tartrazina, utlizando un foto — reactor. Mediante
tratamiento estadistico determinaron que el grado de acidez 6ptimo es
de pH = 4, la concentracion éptima de H202 de 30,68 ppmy el flujo
volumeétrico 6ptimo es de 2,0 L/min, para un tiempo de tratamiento de
20 minutos

Gamarra Glere (2012), en su tesis “Decoloracion y degradacion de
compuestos tipo Azo mediante el proceso Fenton y Electro — Fenton”
evalia el comportamiento de los reactivos Fenton (peréxido de
hidrogeno (H202) con sulfato de hierro) y Electro — Fenton (relacion
optima de densidad de corriente para la generaciéon de H202 con
sulfato de hierro), para decolorar compuestos AZO, en este caso,
naranja de metilo, obteniendo que parauna concentracionde 6,1 x 10
— 6 M de naranja de metilo, valores 6ptimos de 1,9 x 10 — 3 M de
H202y 7,1 x 10 —= 5 M de Fe(ll) en un tiempo menor a 4 segundos,
para el proceso Fenton, y de 3,6.10 — 4 M de FeS04.7H20, 1 = 0,01 A
( =2,48 A.m — 2), burbujeo constante con una bomba de aire 1 600
mL/minuto, agitacion constante, para el proceso Electro — Fenton

De igual manera, a nivel internacional, se vienen desarrollando

diversos estudios acerca de los procesos de oxidacion avanzada, con el

proposito de poder establecer las condiciones a las cuales se logren

optimizar las variables. Entre ellos podemos destacar los siguientes :

a)

Donoso (2016), Espafia, en su investigacion “Eliminacion de
colorantes alimentarios en disolucién acuosa mediante procesos

quimicos y electroquimicos de oxidacion avanzada” determina que

15



b)

procesos que actlan con mucha mas rapidez, con mayor porcentaje
de eliminacién de colorantes y mayor porcentaje de mineralizaciéon (%
de DQO y COT), son aquellos en los que hay una intervencién del
reactivo Fenton y de radiacion ultra violeta. Realizé6 un disefio
estadistico para la oxidacion con reactivo Fenton de tartrazina con el
objetivo de llegar a optimizar los porcentajes de eliminacion del
colorante. Las variables operativas que se decidio estudiar fueron el
pH de la disolucion y las concentraciones iniciales de H202 e lon
férrico, realizé estas pruebas en fase luminosa y oscura. Obteniendo
para un pH muy cercano a 3, y haciendo uso de la fase luminosa una
degradacion del colorante tartrazina de hasta un 98,13%

Barrios - Ziolo, Gaviria - Restrepo, Agudelo, y Cardona - Gallo (2015),
Colombia, en su investigacion “Tecnologias para la remocién de
colorantes y pigmentos presentes en aguas residuales” indican que
las técnicas de adsorcién pueden adaptarse a diversos tipos de
residuos agroindustriales alcanzando una mineralizacion de
colorantes superior al 90%. Entre las tecnologias que mas destacan
para el tratamiento quimico son los procesos fotocataliticos vy
fenton/UV, alcanzando la maxima remocién de color al 100% y con
una remocion del COT y DQO de 80% y 100% respectivamente, entre
los factores principales para optimizar los rendimientos se usan
concentraciones de peréxido de hidrégeno que son muy importantes
para tener unaremocion significativa del color.

Arroyave Rojas, Garcés Giraldo, y Arango Ruiz (2009), Colombia, en
su investigacion “Mineralizacién del colorante tartrazina mediante un
proceso de oxidacibn avanzada”, evalian el porcentaje de
mineralizacion mediante un proceso de fotocatalisis heterogénea,
empleando una lampara de luz ultravioleta (UV), H202 y TiOz;
alcanzando porcentajes de mineralizacion mayor al 93.80 % del
colorante Tartrazina. Determinan que la combinacidon experimental

mas apropiada corresponde a 50,00 mg/L de TiO2 y 0,20% viv H202,
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d)

con un 100% de degradacion y 95,1% de mineralizacion de tartrazina.
Determinan la mineralizacion mediante el empleo de la técnica
analitica de sulfatos métodos normalizados.

Gil Pavas, Quintero Olaya, Rincén Uribe, y Rivera Agudelo (2006),
Colombia, en su investigacion “Degradaciéon de colorantes de aguas
residuales empleando UV/TiO2/H202/Fe*?”, hicieron uso de procesos
de oxidacidén avanzados para tratar aguas residuales provenientes de
la produccion de bebidas isotonicas, utilizando un foto — reactor
cilindro parabolico compuesto (CPC), en operacion semibatch; a
través de las pruebas experimentales obtuvieron pardmetros
adecuados para mineralizar por fotocatalisis heterogénea, a pH 3,0;
[TIO2] = 0,28 g/L y [H202] = 1,20 g/L, con un porcentaje de
decoloracién de 97,88%; para fotocatalisis homogénea se trabajo a
pH = 3,0 manteniéndolo constante, concentracion de H202 = 3,0 g/L
con un porcentaje de decoloracion del 99,65%, las pruebas se
realizaron en un tiempo de 2 horas a la temperatura ambiente.
Urkiaga Guinea, Gomez Resa, Gutiérrez Ruiz, y de las Fuentes
Intxausti (2002), Esparia, en su investigacion “Aplicacion de procesos
de oxidacién avanzada al tratamiento de efluentes de diversos
sectores industriales” evaluan corrientes de aguas residuales
industriales provenientes de diferentes procesos productivos (con
elevada concentracion de alcohol isopropilico, presencia de un
desmoldeante de caucho de elevado peso molecular y elevado
contenido de fenol y formaldehido), los cuales se trataron en
presencia de lamparas policromaticas utilizando fotocatéalisis
homogénea, combinando H202, UV y Fe; y fotocatalisis heterogénea
empleando TiO2. Para cada caso evaluaron la influencia del pH para
la reduccidén de la carga contaminante. Fue la fotocatalisis homogénea
la que generd los rendimientos mas prometedores, en un medio acido
(pH = 3 = 5), consiguiéndose reducciones de DQO mayores al 90% en

todos los casos.
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2.2. Marco tedrico cientifico

Dentro del marco tedrico se abarcara informacion acerca de la
generacion de efluentes industriales en la industria alimentaria y sus
contaminantes; clasificacion y caracteristicas de colorantes alimentarios,
en especial del colorante en estudio, el amarillo ocaso FCF (E110); y
métodos usados para el tratamiento de estos efluentes. Nos centraremos
en el estudio de los procesos de oxidacion avanzada, principalmente en
aguel que usa la combinacion de H202y UV. Finalmente, se presentaran
las caracteristicas del equipo de oxidacién avanzada que se empled para
el desarrollo de los experimentos.

2.2.1.  Efluentes de laindustria de alimentos

Hasta abril del presente afio, la industria de alimentos y bebidas
representaba el 16,8% de las unidades manufactureras del Pera, siendo
superada solo por la industria textil y cuero que presenté un 30,8%.
Aportando el 27% del PBI industrial, siendo las actividades de molineria,
fideos, pasteleria y otros, las que presentan mayor participacion dentro del
sector alimentario con 5,6% (Sociedad Nacional de Industrias, 2018)

El gran requerimiento de agua en la industria alimentaria genera
grandes cantidades de agua residual. Como resultado, es de vital
importancia la recuperacion y reutilizaciéon de este recurso natural para
disminuir las necesidades de abastecimiento y reducir los costos de
produccion. En el pasado, los procesadores de alimentos reunian toda el
agua residual de los distintos procesos y la sometian a un solo
tratamiento. Sin embargo, separar el agua residual de cada uno de los
procesos permite un tratamiento 6ptimo para cada tipo de agua residual,
como resultado, se ahorra energia, se incrementa la eficiencia de los
sistemas y se disminuyen los costos respecto al tratamiento. (Escalante -
Pozos & Bandala, 2014)

En los ultimos afios, los avances en los métodos analiticos han
permitido la deteccion de concentraciones muy bajas (de orden de ng L)

de diversos compuestos en aguas que hasta ahora no se analizaban. De
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entre todos los tipos de contaminantes, un grupo de compuestos
recalcitrantes estd formado por colorantes sintéticos, los cuales se
descarga en el medio acuatico en gran cantidad a partir de actividades
industriales de manufactura y tefiido, primordialmente. Estos compuestos
son muy dificiles de degradar, principalmente porque suelen presentar
una estructura muy compleja que los hace bastante estables y, en
consecuencia, poco biodegradables.(Donoso, 2016)

En las siguientes tablas podemos observar la compilacién de
informacion presentada por el Instituto Nacional de Estadistica e
Informética (INEI), acerca del volumen generado de vertimientos de aguas
residuales industriales por actividad economica (Ver Tabla N° 2.1, pag.
N° 20) y por departamento para el sector industrial (Ver Tabla N° 2.2 pag.
N° 21) en los “Anuario de Estadisticas Ambientales” de los afios 2016 y
2017. Y en las graficas se presenta la informacion expresada en
porcentaje de la informacion presentada en la Tabla N° 2.1 (Ver pag. N°
21) y Grafico N° 2.1 (Ver pag. N° 21) y Tabla N° 2.2 (Ver pag. N° 21) y
Grafico N° 2.2 (Ver pag. N° 21), los colorantes pueden ser naturales, si
son extraidos de una sustancia vegetal, animal o mineral o sintéticos, si
son productos modificados quimica o fisicamente. Entre los colorantes
naturales se distinguen los hidrosolubles, solubles en agua, los
liposolubles o solubles en la grasa y los minerales. Entre los colorantes
artificiales o sintéticos se distinguen los colorantes azoicos y no azoicos,
los colorantes pueden ser naturales, si son extraidos de una sustancia
vegetal, animal o mineral, o sintéticos si son productos modificados
quimicamente o fisicamente. Entre los colorantes naturales se distinguen
los hidrosolubles, solubles en agua, los liposolubles o solubles en la grasa
y los minerales. Entre los colorantes artificiales o sintéticos se distinguen

los colorantes azoicos y no azoicos (Sanchez Juan, 2013)
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2.2.2. Colorantes alimentarios

En la industria alimentaria los aditivos son ampliamente utilizados
debido a sus propiedades para prolongar la calidad de los productos,
manteniendo asi un aspecto atractivo, aroma y sabor a lo largo de su vida
atil. Dentro del amplio grupo de aditivos alimentarios, son los colorantes
los que resaltan por su importancia debido a que prolongan la apariencia
fisica e influencian en el sabor percibido por el consumidor. Un colorante
es mas apreciado cuando logra unirse al material base y no se decolora
con el tiempo.

Los colorantes pueden ser naturales, si son extraidos de una
sustancia vegetal, animal o mineral, o sintéticos, si son productos
modificados quimica o fisicamente. Entre los colorantes naturales se
distinguen los hidrosolubles, solubles en agua, los liposolubles o solubles
en la grasa, y los minerales. Entre los colorantes artificiales o sintéticos se

distinguen los colorantes azoicos y no azoicos (Sanchez Juan, 2013)
TABLAN°2.1

VOLUMEN ANUAL DE VERTIMIENTOS DE AGUAS RESIDUALES
INDUSTRIALES AUTORIZADAS POR ACTIVIDAD ECONOMICA

SECTOR VOLUMEN GENERADOEN M,ILES DE METROS
INDUSTRIAL CUBICOS
2013 2014 2015 2016

Mineria 529 415,94 96 788,39 | 304 773,12 | 249 096,15
Pesquera 11 196,53 8 658,64 9 753,74 8 342,90
Hidrocarburos 46 221,55 16 247,72 9 461,96 47 467,06
Alimenticia 4 018,53 274,05 422 .63 3579,73
Energia 12 705,35 16 917,56 3481,96 3 010,23
Industria 4 340,77 2 449,93 5 946,25 1 324,05
Saneamiento 366 192,59 7 645,91 56 256,18 64 324,98
Agricultura 299,59 108,56 92,87 279,11
TOTAL 974 390,85 | 149 090,75| 390 188,72 | 377 424,19

Fuente : (INEI, 2016), (INEI, 2017)
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GRAFICO N° 2.1

VOLUMEN PORCENTUAL ANUAL DE VERTIMIENTOS DE AGUAS
RESIDUALES INDUSTRIALES AUTORIZADAS POR ACTIVIDAD
ECONOMICA

Saneamiento
Industria
Energia
Alimenticia
Hidrocarburos
Pesquera
Mineria
0.0% 20.0% 40.0% 60.0% 80.0% 100.0%

2016 = 2015 = 2014 =2013

Fuente : (INEI, 2016), (INEI, 2017)

TABLA N° 2.2

VOLUMEN ANUAL DE VERTIMIENTOS DE AGUAS RESIDUALES EN
EL SECTOR ALIMENTICIO, AUTORIZADAS SEGUN DEPARTAMENTO

VOLUMEN GENERADO EN MILES DE METROS
DEPARTAMENTO CUBICO
2013 2014 2015 2016
Cajamarca 230,01 154,04 318,74 154,04
Callao 114,41 114,41
Lima 3788,52 5,60 103,89 3311,28
TOTAL 4 018,53 274,05 42263 3579,73

Fuente : (INEI, 2016), (INEI, 2017)

En la Tabla N° 2.3 se puede observar ejemplos de los colorantes

mas usados en la industria alimentaria, clasificados segin su naturaleza.
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GRAFICO N° 2.2

VOLUMEN PORCENTUAL ANUAL DE VERTIMIENTOS DE AGUAS
RESIDUALES EN EL SECTOR ALIMENTICIO, AUTORIZADAS SEGUN
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Fuente : (INEI, 2016), (INEI, 2017)

TABLAN°2.3

2016

COLORANTES SEGUN SU NATURALEZA

TIPO

COLORANTE

Colorante natural

hidrosoluble

Curcumina (E100)
Cochinilla (E120)
Batanina (E162)

Riboflavina (E101)
Caramelo (E150)
Antocianos (E163)

Clorofilas (E140y 141)

ﬁi%lg;irlltjeble natural Xantofilas (E161)

Carotenoides (E160)

Carbo6n vegetal (E153) Carbonato calcico (E170)
Minerales Diéxidq de titanio (E171) Hidréxidos de hierro (E172)

Aluminio (E173) Plata (E174)

Oro (E175)

Tartrazina (E102) Amatrillo Ocaso FCF (E110)

Azorrubina (E122) Amaranto (E123)
Colorantes Rojo Ronceau 4R (E124) Rojo 2G (E128)

sintéticos azoicos

Rojo alluraAC (E129)
Marrén Fk (E154)
Litol Rubina BK (E180)

Negro brillante BN (E151)
Marrén HT (E155)

Colorantes
sintéticos
azoicos

no

Amarillo de quinoleina
(E104)

Azul patentado V (E131)
Azul brillante FCF (E133)

Eritrosina (E127)
Indigotina (E132)

Fuente : (Sanchez Juan, 2013)
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Para determinar la concentraciébn que presenta un efluente, se
pueden utilizar técnicas espectrofotométricas las cuales se basan en la
absorcion de radiaciones electromagnéticas, donde la cantidad de luz
absorbida depende de forma lineal de la concentracién. En la Tabla N°

2.4 se presentan los colores absorbidos y reflejados, y su rango de

longitud de onda correspondiente.

RELACION ENTRE LAS LONGITUDES DE ONDA Y COLORES

TABLAN°2.4

ABSORBIDOS Y REFLEJADOS

LONGITUD COLOR DE LUZ COLOR DE LUZ
DE ONDA QUE SE ABSORBE | QUE SE REFLEJA

650 — 780 nm Rojo Verde azulado
595 - 650 nm Naranja Azul verdoso
580 — 595 nm Amatrillo Azul
490 — 580 nm Verde Rojo
435 - 490 nm Azul Amarillo
390 -435nm Violeta Amatrillo verdoso

Fuente : (Restrepo Gallego, 2007)

a) Amarillo Ocaso FCF (E110).- Segun la Tabla N° 2.3 (Ver pag. N°
22), el colorante amarillo FCF (E110) se clasifica segun su naturaleza
como un colorante sintético azoico.

Quimicamente es la sal disodica del acido 6 — hidroxi — 5 — [(4 —
sulfofenil) fenilazo] — 2 — naftalenosulfénico en conjunto con agentes
secundarios de color que ligado con el cloruro de sodio o sulfato de
sodio componen la parte no colorida de este ingrediente. (FAO, 2008)

Es de color amarillo intenso al naranja brillante. Se obtiene
derivado del petréleo. Pertenece al grupo de colorantes azoicos. Es
frecuente su combinacion con otros colorantes como la tartrazina
(E102), o la mezcla con amaranto (E123) para asi fabricar colorante
marrén. Su nivel de toxicidad es ALTA. Se emplea en sopas

instantaneas, fideos chinos, bebidas en polvo, batidos, néctares,
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zumos, jugos, galletas, flanes, gelatinas, yogures, snacks, fritos,
harinas, conservas, productos ahumados, pasteleria, mermeladas, y
en salchichas. También se utiliza de forma habitual como colorante
alimentario para arroz y paellas, en medicamentos de farmacia y

productos multivitaminas. (Anénimo, 2016)

FIGURA N° 2.1

ESTRUCTURA QUIMICA DEL AMARILLO OCASO FCF

HO
e O

S0,Na
Fuente : (FAO, 2008)

El amarillo ocaso es soluble en agua, glicerina, propilenglicol y
practicamente insoluble en etanol. Es altamente estable al calor,
soporta temperaturas de horneo, ademas de ser estable ante la luz,
medios &cidos y neutros. En solucion acuosa se observa una
coloracion amarilla — naranja y en soluciones basicas se torna roja —
café. En acido sulfarico se torna naranjay al diluiren aguala solucion
se vuelve amarilla (Ingrepedia, s.f.)

La Ingesta Diaria Aceptable (IDA) del Amarillo Ocaso, segun las
recomendaciones de la FAO/OMS, es de 0 — 2,5 mg/Kg de peso
corporal. Para el caso de este ingrediente la FDA requiere de una
certificacién especial para validar su pureza y autenticidad cada vez
gue se elabora un nuevo lote de color. De esta manera se asegura la

inocuidad del ingrediente (Ingrepedia, s.f.)
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2.2.3. Tratamiento de efluentes residuales

Los efluentes industriales deben ser sometidos a tratamiento para
reducir su carga contaminante antes de su reproceso o eliminacién, con el
fin de elevar la calidad y cumplir normas legales.

En la actualidad existen diversos métodos mediante los cuales se
pueden tratar los efluentes industriales, dependiendo de la naturaleza de
la misma. El agua contaminada puede ser tratada, en general, por
métodos fisicos, quimicos y biolégicos (Escalante - Pozos & Bandala,
2014). La eleccion del tipo de tratamiento debe estar sometido a una
investigacion, en la que se consideren a parte de la naturaleza del
efluente, factores externos como aspectos econdmicos, marco legal, etc.
(Donoso, 2016)

A continuacion presentamos los tipos de tratamiento que se
encuentran dentro de los grupos de tratamientos fisicos, quimicos y
biolégicos.

a) Tratamientos fisicos.- En este tipo de tratamiento predomina la
accion de fuerzas fisicas, y son conocidas como operaciones
unitarias, fueron los primeros tipos de tratamiento de aguas utilizados.
En su mayoria presentan bajo coste y bajo impacto ambiental.
(Donoso, 2016)

Dentro de estos tenemos a los procesos de adsorcion, sistemas de
filtracion, y las resinas de intercambio idénico como las mas
importantes. Existiendo una influencia del pH sobre las cinéticas de
adsorcion, en el que a condiciones acidas se favorece la remocion de
colorantes &cidos, directos, reactivos y dispersos, mientras que en
medios alcalinos se favorece la remocion de colorantes basicos
(Barrios - Ziolo et al., 2015)

b) Tratamientos biolégicos.- Consiste en provocar el desarrollo de
microorganismos capaces de asimilar la materia organica a la que
transforman en nuevos microorganismos y faciles de retirar del agua

por decantacion. Al reducir la materia organica disuelta se consigue
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reducir la demanda de oxigeno, biolégica o quimica, y la toxicidad,
ademas mejora las cualidades de color, sabor y aspecto externo.
(Donoso, 2016)

Entre los procesos aplicados para el tratamiento biolégico de
efluentes con presencia de colorantes y pigmentos, los tratamientos
anaerobios producen una remocién de DQO vy color entre el 80% y
100% entre periodos que oscilan entre los 2 y 58 dias, mientras que la
secuencia de tratamientos anaerobia — aerobia, presenta rendimiento
en los valores de remocion de color, DQO, COT sobre el 60%, 80% y
90% respectivamente, con la utilizacion de co — sustratos como
almidén, glucosa y acido acético y, en tiempos de residencia
hidraulicos de 16 horas y 8 dias (Barrios - Ziolo et al., 2015)
Tratamientos quimicos.- Los métodos quimicos se aplican
generalmente para el tratamiento de compuestos organicos peligrosos
presentes en bajas concentraciones y pueden servir en algunas
ocasiones como pre — tratamiento antes de los procesos bioldgicos.
Se basan en la oxidacién de los compuestos organicos mediante
oxidantes quimicos como cloro, permanganato de potasio y peréxido
de hidrogeno. Siendo el cloro y el peréxido de hidrégeno los reactivos
mas utilizados. (Donoso, 2016)

Dentro del grupo de tratamientos quimicos se presentan algunas
técnicas como: ultrasonido, procesos de coagulacion / floculacion y
electrocoagulacién, entre otras tecnologias. Alcanzando porcentajes
de remocion superior al 90% en medios acidos (Barrios-Ziolo et al.,
2015)

Sin embargo, el uso de los métodos convencionales no esta
completamente aceptado en la actualidad debido a que suelen
resultar econdmicamente no sustentable y conlleva a problemas
operacionales. Ademas, no es muy eficiente para el tratamiento de
contaminantes persistentes en agua, como es el caso de los

colorantes. Por ello, es necesario adoptar sistemas mas modernos
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como por ejemplo los procesos de oxidacion avanzada. (Donoso,
2016)

2.2.4. Procesos de oxidacion avanzada

Las tecnologias basadas en la aplicacion de Procesos de
Oxidacion Avanzada (POA’s) se basan en la destrucciéon de
contaminantes por medio de radicales libres hidroxilos OH® (Arroyave
Roja, Garcés Giraldo, Arango Ruiz, & Agudelo Lopez, 2008)

Los POA’s abarcan procesos fisicoquimicos capaces de producir
cambios profundos en la estructura quimica de los contaminantes, que
involucran la generacion y uso de especies poderosas transitorias,
principalmente el radical OH* (Arroyave Rojas et al., 2009) Se trata de
una familia de métodos en los que se incluyen todos los procesos
cataliticos y no cataliticos que utilizan la elevada capacidad oxidante del
radical OH", y que se diferencian entre si en la forma en la que generan
dicho radical (Donoso, 2016)

Los POA’s son tecnologias compartibles con el medio ambiente y
en base a ellos se viene desarrollando procesos competitivos desde un
punto de vista econdmico. La viabilidad de los POA’s depende de la
eficacia del radical OH", que es la segunda especia conocida con mayor
poder oxidante después del flor. (Donoso, 2016) En la Tabla N° 2.5 (Ver
pag. N° 29) se indican los potenciales de oxidacion de distintas especies.

Una forma de clasificar los POA’s es en funcion de la fuente de
generacion de la especie oxidante, es decir, el método para generar el
radical hidroxilo. Esta clasificacion se muestra en la Tabla N° 2.6 (Ver
pag. N° 30), donde se recogen los principales tipos de POA’s. La amplia
variedad de técnicas disponibles evidencia la versatilidad de los POA’s
(Donoso, 2016)

Las principales ventajas de los POA’s respecto a los métodos
tradicionales son :

a) Transforman y destruyen quimicamente el contaminante hasta la

mineralizacion.
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b) En general, no general subproductos que requieran posterior
procesamiento.
c) Son muy utiles para contaminantes refractarios que resisten otros
métodos de tratamiento, principalmente el bioldgico.
d) Operan enrangos donde los sistemas convencionales no son factibles
e) Son ideales para preparar las corrientes a tratamientos
convencionales. Aumenta la biodegradabilidad (Forero, 2005)
2.2.5. Radical hidroxilo
Los radicales libres hidroxilos (OH*) tienen la propiedad de ser
altamente oxidantes, dichos radicales reaccionan con el contaminanteylo
transforman en compuestos inocuos al medio ambiente (Arroyave Roja et
al., 2008). Incluso, los OH" pueden modificar la estructura quimica de los
compuestos organicos recalcitrantes convirtiendolos en compuestos mas
simples, de menor masa molecular, menos toxicos a los microorganismos
y, en consecuencia, mas biodegradables (Rodriguez, Botelho, & Cleto,
2008)
2.2.6. Sistema H202/UV
El H202 es un oxidante versétil, capaz de producir radicales
hidroxilo via catalisis en presencia o ausencia de radiacion, utilizado con
la finalidad de remover materia organica. Es una solucién atractiva para la
reduccion de compuestos recalcitrantes presentes en efluentes
industriales debido a su capacidad selectiva, que puede ser ajustada
realizando cambios en el pH, temperatura, tiempo de reaccion y adiccion
de catalizadores. Sin embargo, el exceso de H202y altas concentraciones
de OH® originan reacciones competitivas que producen efectos
inhibitorios en la degradacion de compuestos.
Esto se puede apreciar en las siguientes reacciones, en las que se
verifica que el H202 en contacto con los OH® forma un radical menos

reactivo, el HO,", lo que conduce a una disminucion del poder oxidativo

del proceso. Por ello debe determinarse la dosis Optima de H202, para
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que no se presenten efectos negativos en la degradacion de los

compuestos organicos (Rodriguez et al., 2008)

TABLAN°25

POTENCIALES DE OXIDACION DE DISTINTAS ESPECIES

ESPECIE E° (V, 25°C)
Flaor 3,03
Radical hidroxilo 2,08
Oxigeno atomico 2,42
Ozono 2,07
Peroxido de hidrégeno 1,78
Radical perhidroxilo 1,70
Permanganato 1,68
Diéxido de cloro 1,57
Acido hipocloroso 1,49
Cloro 1,36
Bromo 1,09
Yodo 0,54

Fuente : (Pey Clemente, 2008)

OH® +H,0, > HO,” +H,O Reaccion 1
HO,” +H,0, >OH" +H,0+0O, Reaccion 2
2HO,” ->H,0, +0, Reaccion 3
HO," +OH® — H.,0, +0, Reaccion 4

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 fotdlisis ocurra (disociacién)
es necesario la absorcién de un foton por la molécula y ademas que la
energia del fotdbn exceda la energia del enlace que se quiere destruir
(Rodriguez et al., 2008)

TABLA N° 2.6
CLASIFICACION DE LOS PROCESOS DE OXIDACION AVANZADA
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PROCESO DE OXIDACION AVANZADA (POAS)

Fot6lisis Fotolisis
Fotdlisis VUV
O3

Procesos basados en el empleo | O3/UV

de ozono 03/H202
O3/H202/UV
UV/H202

Procesos basados en el empleo | Fenton

de H202 Fenton — like

Foto — Fenton

Oxidacion supercritica

Oxidacion subcritica

Oxidacion humeda (WO)
Oxidacion  humeda catalitica
(WCO)

Oxidacion en condiciones
severas

Fotocatalisis

Oxidacion electroguimica
Oxidacion por ultrasonidos
Radiaciones electromagnéticas

Fuente : (Donoso, 2016)

El proceso combinado de H202/UV tiene la capacidad de acelerar
la generacion de radicales OH® que son capaces de transformar diversos
compuestos organicos recalcitrantes en productos mas biodegradables y
menos peligrosos, proporcionando, de esta forma, mejoras para la
tratabilidad de los efluentes industriales. EI mecanismo ocurre por la
accion de la radiacion emitida por las lamparas UV (con longitudes de
onda menores de 400nm) que son capaces de fotolizar las moléculas de
H202. El mecanismo propuesto para la fotdlisis del H202 es el rompimiento
de la molécula por fotones produciendo dos radicales OH®, como se

observa en la siguiente reaccién (Rodriguez et al., 2008) :

H,O, + hv — 20H* Reaccion 5

Generalmente, se utilizan para la disociacion del peroxido de

hidrogeno lamparas UV con emision maxima de 254 nm, debido a que la
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absorcion del H202 alcanza su maximo a los 220 nm. Debe tomarse en
consideraciéon que las diferentes condiciones del medio tales como: pH,
dosis de H202, caracteristicas del efluente, tiempo de exposicion a la
radiacién UV, entre otras, pueden interferir durante la aplicacién del H202
/UV en el tratamiento de los efluentes (Donoso, 2016)

La fotdlisis de un compuesto organico en disolucion acuosa
catalizada por la presencia de peréxido de hidrégeno es un proceso muy
complejo que, de forma resumida, se esquematiza en la Figura N° 2.2, la
cual muestra el mecanismo de reacciones mas comunmente aceptado

para la misma (Donoso, 2016)

FIGURA N° 2.2

MECANISMO DE REACCION DE LA COM'BINACION UV/H202 SOBRE
LA MATERIA ORGANICA

I [BH@B H]

.
\OH(— H.C, = HOS +H‘

Dz:-s-.u:.':- )
ﬂ o, B —+Productos

H:D: =0,"+H]

Fuente : (Donoso, 2016)

Este mecanismo considera que en la primera etapa tiene lugar la
degradacion fotolitica de peroxido de hidrogeno (Reaccion 5) Una vez
formados estos radicales altamente reactivos, reaccionan a continuacion
con el compuesto organico mediante diferentes mecanismos: abstraccion
de un atomo de hidrégeno, adicién adobles enlaces C = C o transferencia
de electrones, dependiendo de la naturaleza y grupos funcionales del

compuesto organico.
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La via de reaccién mas general es la abstraccion de un atomo de
hidrégeno y produccion del consiguiente radical orgadnico B*, que a su vez
reacciona rapidamente con O2z disuelto para formar el radical organico

peréxido O,B°. Estos radicales organicos se descomponen mediante

reacciones bimoleculares dando lugar a los diferentes productos de

degradacion del compuesto de partida junto con otros subproductos tales

como peroxido de hidrégeno, radicales hidroperdxido, formaldehido, etc.

(Donoso, 2016)

En resumen, existe un ciclo de descomposicion y formacion
simultanea de peréxido de hidrogeno cuyo resultado global dependera de
diversas variables, como la intensidad de la radiacion ultravioleta, la
temperatura, el pH y la naturaleza de los compuestos orgénicos. Este
tratamiento es considerado como uno de los procesos de oxidacion
avanzada mas viable. Es preferible con respecto a la ozonizacién porque
es menos sensible a la naturaleza y concentracion de las especies
contaminantes. (Donoso, 2016)

2.2.7. Efectos de las variables en las POA’s

Las variables consideradas para este caso son el pH, tiempo de
exposicion ala radiacién UV, temperatura.

a) pH.- (Rodriguez et al., 2008) recomienda adicionar acido para
disminuir el pH y trabajar en la franja de 2,5 a 3,5, debido a que de
esta forma, se tendrian alteraciones en el equilibrio acido carbénico —
bicarbonato-carbonato, desfavoreciendo la formacion méas acida,
H2COs. Este equilibrio es importante, porque los iones carbonato y
bicarbonato son conocidos secuestradores de OH*

En las pruebas experimentales realizadas por (Urkiaga Guinea et
al., 2002) reporta que los rendimientos méas prometedores los lograron
mediante fotocatalisis homogénea con perdxido de hidrégenoyluz UV
a pH acido entre 3,0y 5,0

b) Tiempo de exposicibn a la radiacibn UV.- En las pruebas

experimentales realizadas por (Alegre Zorrilla & Rosales Asencion,

32



2017), determinan que la degradacion de los contaminantes
presentados presenta una relacion directa con el tiempo de contacto.
Para este caso, obtuvieron tiempos éptimos cercanos a las 3 horas de
tratamiento. Sin embargo, segun Barrios - Ziolo et al. (2015) el
proceso fotocatalitico alcanza la maximas cinética de remocion de
color (100%) durante periodos de tratamiento inferior a 90 minutos.
Esto queda comprobado con las pruebas experimentales realizadas
por Pantoja Cadillo y Portales Tarrillo (2015), en las que obtuvieron
los parametros de reduccion de color 6ptimos para un tiempo de 20
minutos.

c) Temperatura.- Segun Herrmann (2006), citado por (Alegre Zorrilla &
Rosales Asencion, 2017), la temperatura Optima se encuentra
comprendida en un rango de 20°C a 80°C, debido a que en este
rango, la energia de activacién a menudo es muy pequefia, pudiendo
realizar POA’s a temperatura ambiente, sin que llegue a verse
afectado la constante de velocidad de reaccion.

2.2.8. Equipo de oxidacién avanzada

El equipo AOP — 2 es una unidad compacta, de facil transporte,
instalacién y desmontaje. El sistema posee un tanque de preparacion de
quimicos con una capacidad de 250 L, cuenta con un equipo de radiacion
ultravioleta, un dosificador de H202 en cualquiera de sus diluciones, un
rotametro y un mandémetro, que permitirdn controlar las condiciones de

operacion. (Eco Innovacién, 2014)

En la Tabla N° 2.7 (Ver pag. N° 34) se presentan los parametros

técnicos del equipo de oxidacion avanzada AOP — 2

En la Figura N° 2.3 (Ver pag. N° 35) se presenta el disefio del
equipo de oxidacion avanzada AOP — 2 Dénde: La linea L — 1 es la
succion y la linea L — 2 es la descarga de la bomba, la linea L — 3 sirve
para regular el ingreso del flujo al equipo de radiacion ultravioleta. La linea

L — 4 es la que contiene la muestra tratada, y de la cual se tomaran las

muestras para su posterior andlisis. En la Figura N° 2.4 (Ver pag. N° 36)
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se presenta el diagrama de flujo del equipo de oxidacion avanzada AOP —
2

El equipo de radiacion ultravioleta se ha disefiado en funcion a la
curva de Flujo vs Dosis ubicado en la Figura N° 2.5 (Ver pag N° 37) el
equipo es el S5QPA, al trabajar con un flujo de 2 GPM aseguramos una
radiacion superior a 50 mJ/cm?, lo cual nos brinda energia para
descomponer el H202 en radicales libres rapidamente, los cuales a su vez
generan una rapida accién para la degradacién de compuestos de alto

peso molecular. (Eco Innovacion, 2014)

TABLA N° 2.7

PARAMETROS TECNICOS DEL EQUIPO DE OXIDACION AVANZADA

DESCRIPCION AOP -2
Capacidad de procesamiento 2-5GPM
Material de la estructura Acero al carbono con pintura epoxica
Peso seco 200 Kg
Suministro de energia 220V x 60 Hz

Fuente : (Eco Innovacion, 2014)

2.3. Definicion de términos béasicos
a) Efluentes industriales.- Término empleado para las aguas residuales
emitidas por las industrias provenientes de los diversos procesos que
ocurren en las mismas. Siendo los efluentes de las industrias
alimentariay textil, principalmente, los que generan mayor volumen de
efluentes industriales coloreados. Segun Donoso (2016) se pierde
entre 1% y 2% de colorante durante la produccién, terminando estos

impregnados en los efluentes.
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FIGURA N° 2.3

EQUIPO DE OXIDACION AVANZADA

L-4
Rotametro
Fotorreactor
v
TK
Almacenamiento 13

L-2 ;J_‘

)

Fuente : Elaboracion propia
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FIGURA N°2.4

DIAGRAMA DE FLUJO — PLANTA PILOTO DE OXIDACION AVANZADA

Equipo generador
de ozono

Sensar
de

Fresion 1 W ]
Alta ]—_J—W ventun

Equipo de radiacion ultravioleta o

D

108

Bomba de alimentacion

Bomba dosificadora de Quimico

Fuente : (Eco Innovacion, 2014)

Efluente a
planta
Medidor de
flujo -
M ' :
Mezclador
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FIGURA N° 2.5

GRAFICO DE FLUJO - DOSIS UV

i Flow rates stated @ 959 UVT EOL * 1ZVDC available on request

FLOW RATE (U.S. gpm)

UV DOSE (FLUENCE) (mJ/cm?)
Note dosages baseo on S5% UVT at end of lamp Ite (EOL)

Note: ImJ/cm?=1,000 p\Wsec/cm?

Fuente : (Eco Innovacion, 2014)
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b)

d)

f)

9)

Compuestos recalcitrantes.- Seglin Rodriguez et al. (2008) un
compuesto recalcitrante es toxico para los microorganismos, presenta
estructuras quimicas muy estables y resistentes al ataque biolégico o
posee elementos estructurales que raramente se encuentran en la
naturaleza.

Fotocatélisis.- Segun Garcés Giraldo, Mejia Franco, y Santamaria
Arango (2004) la fotocatalisis puede ser definida como la “aceleracion
de una fotorreaccion mediante la presencia de un catalizador”. El
catalizador activado por la absorcion de la luz acelera el proceso
interaccionando con el reactivo a traves de un estado excitado.

Grado de acidez.- O potencial de hidrogeniones pH; la escala del pH
mide qué tan acida o béasica es una sustancia. Varia de 0 a 14. Un pH
de 7 es neutro. Si el pH es inferiora 7 es acido y si es superiora 7 es
bésico.

Disefio Estadistico de Experimentos (DOE).- Metodologia de
investigacion, mediante la cual se pretende establecer la influencia de
los factores analizados en la respuesta del proceso estudiado. Asi
mismo evaluar las interacciones entre estos factores sobre la
respuesta, y determinar 6ptimos dentro de los limites de estudio.
(Donoso, 2016)

Disefio de superficie de respuesta.- El disefio de superficie de
respuesta, se aplica para modelar en forma de funcion la variable de
respuesta del proceso, considerando lainfluencia de los factores y de
las interacciones de factores dentro del proceso. (Donoso, 2016)
Ecuacion de regresion.- Es la ecuacion obtenida a partir del
modelamiento mediante el disefio de superficie de respuesta, la cual
nos permitirA pronosticar, mediante los predictores (factores), la

variable de respuesta del proceso.
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M. HIPOTESIS Y VARIABLES
3.1 Hipotesis
3.1.1. Hipoétesis general
Si se utilizan los procesos de oxidacién avanzada basados en el
empleo de H202, UV, estableciendo los parametros fisicoquimicos
adecuados, mejorara el sistema de reducciéon de la concentracion de
amarillo ocaso FCF (E110)
3.1.2. Hipbtesis especificas
1) Es posible determinar las caracteristicas fisicoquimicas de la solucion
de amarillo ocaso FCF (E110) mediante procesos basados en el
empleo de H202, UV
2) Es posible determinar la influencia de las variables operativas en cada
uno de los procesos basados en el empleo de H202, UV para lograr la
reduccién de la concentracion de amarillo ocaso FCF (E110)
3.2. Operacionalizacion de las variables
Las variables en el presente proyecto se dividen en dos, una
variable dependiente y una variable independiente, las cuales se
presentan en la Tabla N° 3.1 (Ver pag. N° 39) en la cual se presenta la

definicion conceptual.
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TABLAN°3.1

OPERACIONALIZACION DE VARIABLES

VARIABLE DEPENDIENTE DEFINICION CONCEPTUAL | DIMENSIONES | DEFINICION OPERACIONAL INDICADORES
(Y) = Reduccion de la| Reduccion de la| Y1 =| Se realizarén pruebas | Y1 = g colorante/L
concentracion del colorante | concentracion del amarillo | Concentracién espectrofotométricas a | solucion
amarillo ocaso FCF (E110) ocaso FCF (E110) en | del colorante | longitud de onda Optimo (

solucibn acuosa mediante | amarillo ocaso ﬂ“()ptimo) para determinar la
procesos de oxidacion | FCF (E110) L .

concentracion real del amarillo
avanzada empleando ocaso FCF (E110)
combinaciones de H202, UV

VARIABLE INDEPENDIENTE | DEFINICION CONCEPTUAL | DIMENSIONES | DEFINICION OPERACIONAL INDICADORES
(X) = Procesos de Oxidacion | Proceso foto - catalitico | X1 =| Se realizarén pruebas | X1 =ppm
Avanzada homogéneo o heterogéneo | Concentracion experimentales con tres

capaz de producir cambios en | del H202 concentraciones diferentes (15
la estructura de los ppm, 30 ppmy 45 ppm)
contaminantes. X2=pH Se realizaran pruebas | X, = Escala
experimentales dentro de un
rango depHde 3 -5
Xz = Tiempo Se tomardn muestras cada 20 | Xz = Minutos

minutos por un tiempo total de
1 horas

Fuente : Elaboracion Propia
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IV. METODOLOGIA DE LA INVESTIGACION

4.1. Tipoy disefio de la investigacion

Segun Hernandez Sampieri (2014) el presente proyecto corresponde a
una investigacion de tipo experimental, de categoria “experimento puro”
debido a que en él, se cumplen los tres requisitos de una investigacion
experimental: Manipulacién intencional de wuna o0 mas variables
independientes, medicion del efecto de la variable independiente sobre la
variable dependiente, y control de la situacién experimental. Se presenta un
disefio factorial, en el que se analiza el efecto de las variables
independientes sobre la variable dependiente, incluyendo 2 0 mas niveles de
presencia de la variable independiente.

Los datos a recolectar serdn medibles, mediante instrumentos validos
y confiables y posteriormente analizados estadisticamente. Lo anterior se
realizara basado en un disefio estructurado y servira para probar las
hipétesis planteadas inicialmente. Por las caracteristicas mencionadas
anteriormente, Hernandez Sampieri (2014) indica que la investigacion
presenta un enfoque cuantitativo.

4.2. Poblaciéon y muestra

4.2.1. Poblacién

Segun la naturaleza de la investigacion se tiene que la poblacion es
igual a la muestra, se tieneque N = n

Doénde:

N : Poblacion
n : Muestra

4.2.2. Muestra

Solucioén acuosa de amarillo ocaso FCF (E110).

4.2.3. Unidad de muestreo

Solucion tratada mediante procesos de oxidacion avanzada.
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4.3. Técnicas e instrumentos para la recoleccion de la

informacién documental

Se realiz6 una busqueda documental en los repositorios institucionales
de universidades nacionales e internacionales, asi como informacion
compartida por diversas revistas internacionales. Con lainformacion obtenida
se realizaron técnicas de comprobacion y revision analitica, con la finalidad
de seleccionarla informacion relevante para nuestra investigacion.

Con la informacion documental se logré establecer los limites del
estudio, como lo son el pH, concentracion inicial de peréxido de hidrégeno y
tiempo.

4.4. Técnicas e instrumentos para la recoleccién de la

informaciéon de campo

4.4.1. Concentracién del amarillo ocaso FCF (E110)

Como muestra se empled una solucién estandar de 100 L para cada
combinaciéon experimental. Para la preparacion de la solucién estandar se
peso 0,5 g del amarillo ocaso FCF en una balanza analitica. Se disolvio el
colorante en el tanque de almacenamiento del equipo de oxidacion avanzada
en el que se agregd previamente 100,0 L de agua y se procedié con su
homogenizacién haciendo circular la solucion.

Para el calculo de la concentracion durante el tiempo, se usaron
técnicas espectrofotométricas. Se hizo uso del espectrometro UV — Visible
ubicado en el laboratorio de Instrumentacién de la Facultad de Ingenieria
Quimica — Universidad Nacional del Callao.

La concentracion del amarillo ocaso se calcul6é a partir de la curva
patrdn, la cual se determin6 preparando soluciones de distinta concentracion
del amarillo ocaso y realizando lecturas de la absorbancia a la longitud de

onda optimo (4..,)- El calculo de la longitud de onda 6ptimo se realizd

ptimo
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mediante un barrido a diferentes longitudes de onda, en el cual, el pico de
absorbancia mas alto paso6 a ser la A, -

442. pH

Este parametro se tom6 para verificar el pH inicial de la solucién
estandar y regularlo segun las condiciones experimentales. Se us6 un pH —
metro marca Hanna. Para regular el pH inicial, se agregd H2S04 (98%)

Para determinar el pH Optimo, se trataran 100 L de solucion estandar
con tres diferentes rangos de pH (pH = 3, pH = 4, pH = 5) De estos, se
considerara el pH que proporcione el mayor porcentaje de reduccion de
concentracion del amarillo ocaso FCF (E110) durante el tiempo de
experimentacion.

443. Color

Este parametro se considerd para comprobar la disminucion del color
de la muestra con la variacion del tiempo. Se us6 un colorimetro marca
Hanna. Se tomaron muestras cada 20 minutos para cada condicion
experimental y se realizo la lectura en el colorimetro, en una escala Platino /
Cobalto (Pt/Co)

4.5. Analisis y procesamiento de datos

Todas las pruebas y determinaciones se realizaron por duplicado. La
comparacion de medidas de los datos obtenidos se llevo a cabo mediante el
disefio experimental Box Behnken.

La base tedrica se encuentra en que toda respuesta observada por un

experimentador se puede modelizar segun la ecuacion :

yobservada = yreal +é

Donde:

Y.a . Eselhipotéticovalorverdadero de larespuesta

€ : Es el error propio de la observacion
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Este error viene motivado por multitud de factores, mucho de los
cuales son desconocidos y no pueden minimizarse, o tienen que ver con
aspectos ocultos del proceso: habilidad del experimentador, aspectos no
considerados de importancia, y errores de medidas de la instrumentacion,
etc.

Los graficos se realizaron utilizando el programa Excel 2013 y los
analisis estadisticos utilizando el programa Minitab 18. Para el analisis de los
resultados se determin¢ la ecuacién de regresion, con la cual se optimizaron
las condiciones de operacion, después de haber evaluado los efectos de

estas en nuestra variable dependiente.
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V. RESULTADOS

5.1.

Resultados descriptivos

Se realizd la evaluacion de la concentracion del amarillo ocaso FCF

(E100) en el tiempo cero, y una vez iniciado los POA’s en intervalos de

tiempo de 20 minutos, hasta el minuto 60. Obteniéndose los siguientes

resultados (Ver Tabla N° 5.1) En el que los resultados de las filas de

numeros impares corresponden en los obtenidos en la primera evaluacion, y

las filas de numeros pares corresponden a los obtenidos en la segunda

evaluacion.
TABLAN°5.1
PORCENTAJE DE REDUCCION DEL E110

.| % Red % Red % Red % Red

PH| [H202] | N*| '~ 5 1in | T= 20 min | T = 40 min | T = 60 min
3 15 1 0,00 29,24 50,02 70,80
2 0,00 34,76 52,94 73,78
3 30 3 0,00 49,33 65,54 81,70
4 0,00 49,67 66,19 82,73
3 45 5 0,00 57,40 75,79 83,15
6 0,00 58,87 76,12 84,19
4 15 7 0,00 28,87 43,43 68,00
8 0,00 29,11 48,37 71,20
4 30 9 0,00 50,66 64,71 78,17
10 0,00 51,99 68,17 80,01
11 0,00 62,60 73,88 83,55
4 45 12 0,00 61,89 74,17 82,61
5 15 13 0,00 28,17 46,99 56,76
14 0,00 28,35 4517 57,94
5 30 15 0,00 41,92 60,85 72,16
16 0,00 40,84 60,97 73,70
5 45 17 0,00 55,06 70,46 78,74
18| 0,00 56,04 71,14 78,15

Fuente : Elaboracion propia
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Asi mismo, se realizé la evaluacidén colorimétrica de las muestras,
empelado un colorimetro marca Hanna, que expresa el color en una escala
Platino / Cobalto (Pt/Co). Los resultados de esta evaluacién se presentan en
la Tabla N° 5.2, en el que los resultados de las filas de numeros impares
corresponden en los obtenidos en la primera evaluacion, y las filas de

numeros pares corresponden a los obtenidos en la segunda evaluacion.

TABLA N°5.2

COLOR DE LA SOLUCION DE AMARILLO OCASO FCF (E110)

Pt/ Co Pt/ Co Pt/ Co Pt/ Co
PH| [H202] Nl -y \in | 7= 20 min | T = 40 min | T = 60 min
1| 500 410 380 220
3| 5 %7 500 415 375 225
2 | a0 |3]_500 315 210 155
4| 500 320 220 150
2 | a5 5] 500 260 175 55
6| 500 255 160 50
2| 1 7] 500 440 395 235
8| 500 445 410 230
4| a0 9| 500 335 250 165
10] 500 350 240 175
2| 25 1L 500 225 220 130
12| 500 240 205 125
13[ 500 485 415 295
> | 1 a2 500 470 410 275
o | a0 |15 500 365 250 180
16| 500 360 285 185
o | 4c 7] 500 280 235 145
18] 500 285 240 150

Fuente : Elaboracion propia
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a)

b)

b)

5.1.1. Influencia del pH

A pH = 3.- En el Grafico N° 5.1.a (Ver pag. N° 45), se observa que el
mayor porcentaje de reduccién del E110 corresponde al experimento
realizado aplicando unaconcentracion de H202igual a 45 ppm y para un
tiempo de 60 minutos, siendo éste porcentaje igual a 83,15% y 84,19%
segun lo presentado en la TablaN° 5.1 (Ver pag. N° 45)

A pH = 4.- En el Grafico N° 5.1.b (Ver pag. N° 45), se observa que el
mayor porcentaje de reduccion del E110 corresponde al experimento
realizado aplicando unaconcentracion de H20zigual a 45 ppm y para un
tiempo de 60 minutos, siendo éste porcentaje igual a 83,55% y 82,61%
segun lo presentado en la TablaN° 5.1 (Ver pag. N° 45)

A pH =5.- En el Grafico N° 5.1.c (Ver pag. N° 47), se observa que el
mayor porcentaje de reduccion del E110 corresponde al experimento
realizado aplicando unaconcentracion de H202igual a 45 ppm y para un
tiempo de 60 minutos, siendo éste porcentaje igual a 78,74% y 78,15%
segun lo presentado en la TablaN° 5.1 (Ver pag. N° 45)

5.1.2. Influencia de la concentracion del H202

A [H202] = 15 ppm.- En el Gréafico N° 5.2.a (Ver pag. N° 50), se observa
gue el mayor porcentaje de reduccion del E110 corresponde al
experimento realizado aplicando un pH igual a 3 y para un tiempo de 60
minutos, siendo éste porcentaje igual a 70,80% y 73,78% segun lo
presentado en la TablaN° 5.1 (Ver pag. N° 45)

A [H202] = 30 ppm.- En el Grafico N° 5.2.b (Ver pag. N° 50), se observa
gue el mayor porcentaje de reduccion del E110 corresponde al
experimento realizado aplicando un pH igual a 3y para un tiempo de 60
minutos, siendo éste porcentaje igual a 81,70% y 82,73% segun lo

presentado en la TablaN° 5.1 (Ver pag. N° 45)
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GRAFICO N° 5.1

PORCENTAJE DE REDUCCION DEL E110vs TIEMPO A DIFERENTES
[H202]

a. % REDUCCION VS TIEMPO a pH=3.00 y diferentes [H202]
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b. % REDUCCION VS TIEMPO a pH= 4.00 y diferentes [H202]
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c. % REDUCCION VS TIEMPO a pH=5.00 y diferentes [H202
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Fuente : Elaboracion Propia
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c) A[H202] =45 ppm.- En el Grafico N° 5.2.c (Ver pag. N° 50), se observa
gue el mayor porcentaje de reduccion del E110 corresponde al
experimento realizado aplicando un pHigual a 3y para un tiempo de 60
minutos, siendo éste porcentaje igual a 83,15% y 84,19% segun lo
presentado en la TablaN° 5.1 (Ver pag. N° 45)

5.2. Resultados inferenciales

Los resultados inferenciales se basan en el analisis estadistico
realizado mediante el software Minitab 18. Primero se determiné el modelo
matematico que se ajusta a los datos obtenidos para la variable respuesta
(%Reduccién del amarillo ocaso FCF) para cada tiempo de contacto, dicho
modelo matematico tiene como variables independientes al grado de acidez,
tiempo de contacto y concentracion de perdoxido de hidrégeno inicial, el
modelo tiene la forma de Y = f (pH, tiempo, [H202]), con el software Minitab
18 determinamos las constantes del modelo matematico (Ver Tabla N° 5.7
pag. N° 53), también se obtuvieron los valores estimados por el modelo
matematico, y se determind el error relativo que se obtiene comparando los
valores determinados experimentalmente y los valores estimados con el
modelo matematico (Ver TablaN° 5.8 ver pag. 54)

Adicionalmente, elaboramos graficos de contorno y graficos de
superficie, con los cuales determinamos visualmente las zonas donde existen
maximos o minimos (Ver los Gréficos N° 5.9 pag. N° 60 al Grafico N° 5.14
pag. N° 63)

Las interacciones de las variables se determinaron mediante el
analisis de varianza — regresion de superficie respuesta (Ver Grafico N° 5.7
pag. N° 59)
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GRAFICO N° 5.2

PORCENTAJE DE REDUCCION DE LA CONCENTRACION DEL E110vs
TIEMPO A DIFERENTES pH

a. % REDUCCIONvs TIEMPO a [H202] = 15 ppm y diferentes pH
_ 100%
©
2 90%
[=
S s0%
o _ pH=3
oR 70%
\ pH=4
3 60%
E] ph=5
b 50%
o« 10 20 30 40 50 60
Tiempo (min)
b. % REDUCCIONvs TIEMPO a [H202] = 30 ppm y diferentes pH
_ 100%
[
2 80%
c
S 0%
o __ pH=3
o 40%
. pH=4
2 20%
5 pH=5
S 0%
o« 10 20 30 40 50 60
Tiempo (min)
c. % REDUCCIONvs TIEMPO a [H202] = 45 ppm y diferentes pH
_ 100%
©
2 80%
[=
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) pH=3
g 40%
S 20% pH=4
S 0% PH=5
E 10 20 30 40 50 60
Tiempo (min)

Fuente : Elaboracion propia
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5.2.1. Modelo de regresién

Con los resultados se gener6 la ecuacion que correlaciona la variable
dependiente (%Reduccion del amarillo ocaso FCF) y las variables
independientes: Grado de acidez (pH), Tiempo de contacto (min),
Concentracion de peréxido de hidrogeno ([H20z2]). Para el ajuste se utilizo la
regresion multivariable con el software Minitab 18, obteniendo asi los
coeficientes del modelo de regresion para cada tiempo = 20, 40 y 60 min.
(Ver TablaN°5.7 pag. N° 53)

a) Disefio factorial de multiples niveles :

TABLAN°5.3

RESUMEN DEL DISENO ESTADISTICODE BOX — BEHNKEN

Factores 3 Réplicas 2

Corridas base| 15| Total,de corridas 30

Bloques base 1 Total, de bloques 1
Puntos centrales : 6

Fuente : Elaboracion propia

b) Regresion factorial general : % Reduccion vs. pH; H202; Tiempo :

TABLAN°54

INFORMACION DEL FACTOR

FACTOR | NIVELES | VALORES
pH 3 3;4;5

H202 3 15:; 30; 45
Tiempo 3 20; 40; 60

Fuente : Elaboracion propia
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TABLAN°5.5

ANALISIS DE VARIANZA PARA LA DETERMINACION DEL MODELO

RESUMEN DEL MODELO ESTADISTICO

S R —cuad.

R —cuad. (ajustado)

R —cuad. (pred)

157351 | 99,28%

98,96%

98,42%

Fuente : Elaboracion propia

MATEMATICO
FUENTE GL | SC Ajust. | MC Ajust. | Valor F | Valorp
Modelo 9 6857,65 761,96 307,75 0,000
Lineal 3 6487,31 2162,44 873,38 0,000
1 173,38 173,38 70,03 0,000
Perox 1 2363,18 2363,18 954,45 0,000
Tiempo 1 3950,75 3950,75 1595,65 0,000
Cuadrado 3 173,59 57,86 23,37 0,000
pH* pH 1 62,46 62,46 25,23 0,000
Perox* Perox 1 87,18 87,18 35,21 0,000
Tiempo* Tiempo 1 50,00 50,00 20,19 0,000
Interaccion de 2 factores 3 196,76 65,59 26,49 0,000
pH* Perox 1 0,55 0,55 0,22 0,642
pH*Tiempo 1 0,68 0,68 0,27 0,606
Perox* Tiempo 1 195,53 195,53 78,97 0,000
Error 20 49,52 2,48
Falta de ajuste 3 23,47 7,82 511 0,011
Error puro 17 26,05 1,53
Total 29 | 6907,17
Fuente : Elaboracion propia
c) Resumen del modelo :
TABLA N°5.6
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d) Ecuacién de regresion.- Con la ayuda del Software Minitab 18, se pudo

obtener la siguiente ecuacion de regresion :

1) Ecuaciéon 1 : ECUACION DE REGRESION DEL % REDUCCION
DEL COLORANTE AMARILLO OCASO FFC (E110)
% Red = — 70,4 + 21,08pH + 2,456 [H202] + 1,859 Tiempo —

2,908 pH*

0,00651 Tiempo*

COEFICIENTES PARA CADA UNA DE LAS VARIABLES, VALOR "p",

PH -

Tiempo

TABLA N°5.7

0,01527 [H202]

*  [H202]

— 0,0175 pH*
0,0146 pH* Tiempo — 0,01648 [H202] * Tiempo

[H202]

PARA LA REDUCCION DE LA CONCENTRACION DEL AMARILLO

OCASO FCF

TERMINO Coef | EEdelcoef. | ValorT | Valorp | FIV
Constante 67,017 0,642 104,32 0,000
pH -3,292 0,393 - 8,37 0,000 | 1,00
Peréxido 12,153 0,393 30,89 0,000 | 1,00
Tiempo 15,714 0,393 39,95 0,000 | 1,00
pH*pH —-2,908 0,579 -5,02 0,000| 1,01
[H202] * [H202] — 3,436 0,579 —-5,93 0,000| 1,01
Tiempo* Tiempo | — 2,602 0,579 —-4,49 0,000| 1,01
pH* [H202] - 0,263 0,556 - 0,47 0,642 | 1,00
pH* Tiempo -0,291 0,556 -0,52 0,606 | 1,00
[H202]* Tiempo | —4,944 0,556 -8,89 0,000 | 1,00

Fuente : Elaboracién propia

Porcentaje de reduccién calculado con el modelo matematico.- Para

determinar el porcentaje de reduccion mediante el modelo matematico,

se hizo uso de la Ecuacién 1, obteniéndose los datos presentados a

continuacion.
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PORCENTAJE DE REDUCCION DEL E110 EXPERIMENTAL Y POR

TABLAN°5.8

REGRESION
pH|H202| Tiempo | % Reduccién 1| % Reduccion 2| Regresion
20 29,24 34,76 28,2598
3| 15 40 50,02 52,94 52,6838
60 70,08 73,78 71,8998
20 49,33 49,67 48,4040
3| 30 40 65,54 66,19 67,8840
60 81,80 82,73 82,1560
20 57,40 58,87 61,6780
3| 45 40 75,79 76,12 76,2128
60 83,15 84,19 85,5407
20 28,87 29,00 28,5407
4 | 15 40 43,43 48,37 28,5023
60 68,00 71,20 52,9263
20 50,66 51,99 72,1423
4 | 30 40 64,71 68,17 48,1650
60 78,17 80,01 81,9170
20 62,60 61,89 60,9563
4 | 45 40 73,88 74,17 75,4923
60 83,55 82,61 84,8203
20 28,17 28,35 22,9288
5| 15 40 46,99 45,17 47,3528
60 56,76 57,94 66,5688
20 41,92 40,84 41,1100
5] 30 40 60,85 60,97 61,5000
60 72,16 73,70 75,8620
20 55,06 56,04 54,4198
5| 45 40 70,46 71,14 68,9558
60 78,74 78,15 78,2837

Fuente : Elaboracion propia
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5.2.2. Pareto de los efectos de las variables de operacion

Mediante el diagrama de Pareto (Ver Gréafico N° 5.3) se puede
deducir que los factores que tienen mayor significancia, es decir mayor
importancia, son los factores de H202 y el tiempo de residencia que va a
permanecer en contacto con dichos factores, no olvidar que el pH tiene un
grado de importancia muy alto s6lo que en menor proporcidn con respecto a
las dos variables antes mencionadas. También se puede apreciar que la
interaccion de los factores tiene un grado de relevancia importancia, es decir
todo grafico de barras que este o sobrepase el efecto estandarizado de 2,05
(linea roja), tiene un alto grado de significancia para lograr el objetivo de
reduccion del E110

GRAFICO N° 5.3

DIAGRAMA DE PARETODE EFECTOS ESTANDARIZADOS

Diagrama de Pareto de efectos estandarizados
(la respuesta es %Reduccion; a = 0.05)

Témino 2.05

Factor Nombre
B A pH

B H202

C C Tiempo

A

BC

AC

ABC

0 2 4 6 8 10 12
Efecto estandarizado

Fuente : Elaboracion Propia
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5.2.3.

Gréficos de residuos para % Reduccion del E110

Mediante el siguiente grafico de probabilidad normal y residuos,

podemos tener conclusiones muy importantes, el porcentaje de residuo (se le

llama asi a toda desviacion que existe luego de ajustar nuestros datos con el

R? ajustado), que nuestros datos obtenidos de reducciéon tienen una

distribuciéon normal y simétrica.

Porcentaje

Frecuencia

GRAFICON° 5.4

GRAFICAS DE RESIDUOS PARA % REDUCCION DEL E110

Graficas de residuos para %Reduccion

Grafica de probabilidad normal

Residuo

Histograma

3.0

Residuo

Fuente : Elaboracion propia

Residuo

Residuo

20

vs. ajustes

40 60 80

Valor ajustado

vs. orden

2 4 6 8 1012 14 16 18 20 22 24 26 28 30

Orden de observacion
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5.2.4. Graficos de efectos principales y de interacciéon
Del Grafico N° 5.5 se puede apreciar lo siguiente :

A menor pH (pH = 3), a mayor concentracion de H202 (45 ppm) y a
mayor tiempo de contacto se obtiene una mayor media de % Reduccion.
Todo lo opuesto genera un efecto contrario, a medida que aumenta el pH,
disminuye la concentracion de H202 y el tiempo de contacto, también

disminuye la media de %Reduccion.

GRAFICO N° 5.5

EFECTOS PRINCIAPLES Y DE INTERACCION PARA EL % REDUCCION
DEL E110

Grafica de efectos principales para %Reduccion
Medias ajustadas

pH Perox Tiempo

80

75 ~ /
7 /

65 - ™ /

60 y

io

Media de %Reducc n

55 / /
50
Fuente : Elaboracion propia
En el Grafico N° 5.6 (Ver pag. N°58) se observa una representacién

de la interaccién de las variables operativas para determinar el porcentaje de

reduccién del amarillo ocaso FCF (E110)
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Mediade %Reduccion

GRAFICO N° 5.6

INTERACCION PARA % REDUCCION DEL E110

Grafica de interaccion para %Reduccion

Medias ajustadas
) 30 40
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.
40
3 4 5 )] 40 60
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Fuente : Elaboracion propia

Tiempo
20
40
60
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5.2.5. Probabilidad normal de la respuesta

Con la ecuacion de regresion (Ver Ecuacién 1 pag. N°53), se calculo
los residuales y la normalidad de la respuesta y sus valores atipicos Grafico
N°5.7 y Grafico N° 5.8)

GRAFICO N° 5.7

PROBABILIDAD DE % REDUCCION DEL E110

Grafica de probabilidad de %Reduccion

Normal

Media  62.25
DesvEst. 1543
N 30
AD 0.862
Valor p 0.024

£ 70

40
30

%Reduccién

Fuente : Elaboracion propia

GRAFICO N° 5.8

RESIDUOS DEL % REDUCCION DEL E110

ws. ajustes
2 -
. :
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Fuente : Elaboracion propia
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5.2.6. % Reduccion mediante graficas de contorno

Para analizar las interacciones se usoO el software MINITAB 18. Se
elabor6 gréaficos para el porcentaje de reduccién de Amarillo Ocaso FCF vs
pH, H202 y tiempo (Ver del Grafico N° 5.9 y del Gréfico N° 5.10 al Grafico
N°5.14 de lapag. N° 63 ala N° 63)

GRAFICO N° 5.9

GRAFICA DE CONTORNO DE % REDUCCION vs H202; pH A UN TIEMPO
DE 20 min.

Grafica de contorno de %Reduccion vs. Perox; pH

45

%Reduccion

<30

30 - 40

W4 -5
P50 -60
[ | > 60

Valores fijos

Tiempo 20

Perox

20

15 1 ‘ ‘ ‘
3.0 3.5 4.0 45 5.0

Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO N° 5.10

GRAFICA DE SUPERFICIE DE % REDUCCION vs H20:; pHA UN TIEMPO
DE 20 min.

Gréfica de superficie de %Reduccioén vs. Perox; pH

Valores fijos
Tiempo 20

%Reduccién

Fuente : Elaboracion propia

GRAFICO N° 5.11

GRAFICA DE CONTORNO DE % REDUCCION vs H202; pH A UN TIEMPO
DE 40 min.

Grafica de contorno de %Reduccién vs. Perox; pH
45

%Reduccion

[ ] < 50
W 50

15
3.0 35 4.0 4.5 5.0

pH

Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO N° 5.12

GRAFICA DE SUPERFICIE DE % REDUCCION vs H20>: pH A UN TIEMPO
DE 40 min.

Gréfica de superficie de %Reduccién vs. Perox; pH
Valores fijos
Tiempo 40
4l
y |
i .. |
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70 | ‘
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%Reduccion

= A
e /
pH 5

Fuente : Elaboracion propia

GRAFICO N° 5.13

GRAFICA DE CONTORNO DE % REDUCCION vs H20>; pHAUN TIMEPO
DE 60 min.

Grafica de contorno de %Reduccion vs. Perox; pH

45
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Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO N° 5.14

GRAFICA DE SUPERFICIE DE % REDUCCION vs H202; pH A UN TIEMPO
DE 60 min.

Grafica de superficie de %Reduccién vs. Perox; pH

Valores fijos
Tiempo 60

Fuente : Elaboracion propia

5.2.7. Diagramade caja parala variable de respuesta

Otro grafico muy ilustrativo y usado para determinar el efecto de las
variables de respuesta es el diagrama de caja para los tiempos estimados de
20, 40 y 60 minutos (Ver condiciones Optimas para la reduccion del E100)

Se determind los valores 6ptimos para cada una de las constantes
para las 54 pruebas experimentales (Grafico N°5.18 pag. N° 66)

En el (Grafico N° 5.15 pag. N° 63) también se puede apreciar un
diagrama de cajas del %Reduccion vs [H202] (Ver Grafico N° 5.16 pag. N°
64), y por ultimo visualizamos el grafico de caja del % Reduccién vs pH (Ver
Grafico N°5.17 pag. N° 65)

La reduccion de la concentracion se acerca al 86,00% a los 60
minutos de reaccion.

5.2.8. Condiciones Optimas para lareduccion del E100

Se determiné los valores 6ptimos para cada una de las constantes

para las 54 pruebas experimentales (Ver Grafico N°5.18 pag. N° 66)
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GRAFICO N° 5.15

CAJA BIGOTE A LOS TIEMPOS 20,40 Y 60 min

Grafica de caja de %Reduccion

80 |
70

30

20 40 60
Tiempo

Fuente : Elaboracién propia

GRAFICO N° 5.16

DIAGRAMA DE CAJA: % REDUCCION DEL E110 vs H202 A TIEMPO DE
20, 40y 60 min.

Grafica de caja de %Reduccion
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Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO N° 5.17

DIAGRAMA DE CAJA: % REDUCCION DEL E110vs pH, A TIEMPO DE
20, 40y 60 min.

Grafica de caja de %Reduccion
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Fuente : Elaboracién propia
Las condiciones de pH, H202 y Tiempo Optimos para nuestro caso

sera para la maxima reduccion posible que podemos obtener, mediante el
software Minitab V18 este valor fue de 85,1731%, a las condiciones de 45,00

ppm de [H202], pH = 3,3434 en un tiempo de 60 min.
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GRAFICO N° 5.18

CONDICIONES OPTIMAS PARA LA OBTENCION DEL MAYOR %
REDUCCION DEL E110

Opﬁma pH Perox Tiempo
D:1000 Ao 5.0 450 60.0
S Act [3.3434] [45.0] [60.0]
Predecir Bajo 30 15.0 200
%Reducci ‘\
Maximo
y = 85.1731
d = 1.0000

Fuente : Elaboracion propia




VI. DISCUSION DE RESULTADOS

En la evaluacién estadistica se usé la prueba p — value, donde la
hipo6tesis nula se rechaza si el valor — p (asociado al resultado observado) es
igual o menor que el nivel de significacion establecido.

En la presente investigacion se trabajé con un nivel de significancia de
0,05

6.1. Contrastacion de la hipétesis

6.1.1. Contrastacion de la hip6tesis general

Hag : Sise utilizan los procesos de oxidacion avanzada basados en el
empleo de H202, UV, estableciendo los pardmetros fisicoquimicos
adecuados, se mejorara el sistema de reduccién de la concentracion de
amarillo ocaso FCF (E110)

Ha;# 0

Ha, : Si no se utilizan los procesos de oxidacion avanzada basados
en el empleo de H202, UV, estableciendo los parametros fisicoquimicos
adecuados, mejorara el sistema de reduccion de la concentracion de amarillo
ocaso FCF (E110)

Ha, = 0

Se aceptan la hipotesis alterna Ha, que nos dice que se utilizan los
procesos de oxidacién avanzada basados en el empleo de H202, UV y
estableciendo los parametros fisicoquimicos adecuados, mejorara el sistema
de reduccion de la concentracién del amarillo ocaso FCF (E110), para los
tiempos 20, 40 y 60 minutos, porque el valor p esta por debajo del nivel de

significancia (p = 0,024)
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Se aceptan las hipotesis alternas (Ha;) a 20, 40, 60, min (Ha;) debido

a que los valores de p — value estan por debajo de la significancia
establecida 0,05

6.1.2. Contrastacion de las hipdtesis especificas

a) Es posible determinar las caracteristicas fisicoquimicas de la solucion de

b)

amarillo ocaso FCF (E110) mediante procesos basados en el empleo de
H202, UV

1)

2)

3)

Hal : Es posible determinar las caracteristicas fisicoquimicas de la
solucién de amarillo ocaso FCF (E110) mediante procesos basados
en el empleo de H202, UV. Hal #0

HO! : No es posible determinar las caracteristicas fisicoquimicas de
la solucion de amarillo ocaso FCF (E110) mediante procesos
basados en el empleo de H202, UV HO} = 0

Se aceptan las hipétesis alternas (Ha?l) a 20, 40, 60, min.

(Hag ) : Debido a que los valores de p — value estan por debajo de la

significancia establecida 0,05

Es posible determinar la influencia de las variables operativas en cada

uno de los procesos basados en el empleo de H202, UV para lograr la

reduccion de la concentracion de amarillo ocaso FCF (E110)

1)

2)

Ha? : Es posible determinar la influencia de las variables operativas
en cada uno de los procesos basados en el empleo de H202, UV
para lograr la reduccion de la concentracién de amarillo ocaso FCF
(E110)

HO2 : No es posible determinar la influencia de las variables
operativas en cada uno de los procesos basados en el empleo de
H202, UV para lograr la reduccién de la concentracion de amarillo
ocaso FCF (E110)

Se aceptan las hipétesis alternas (Ha?) a 20, 40, 60, min.
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3) (Hag) Debido a que los valores de p-value estan por debajo de la
significancia establecida 0,05

6.2. Contrastacion de los resultados con estudios similares

6.2.1. Influencia del pH, [H202], y el tiempo

De los resultados obtenidos (Ver TablaN° 6.1, pag. 69), se afirma :

a) En promedio a pH =5 y a 20 minutos se redujo la concentracion hasta
41,73%; a 40 minutos hasta 59,26% y a 60 minutos se redujo hasta
69,58%

b) En promedio a pH = 4 y a 20 minutos se redujo la concentracion hasta
47,52%, a 40 minutos se redujo hasta un 62,12% y a 60 minutos se
redujoenun 77,17%

c) Enpromedio a pH= 3 ya 20 minutos se redujo la concentracion hasta un
46,55%; a 40 minutos hasta un 64,43% y a 60 minutos se redujo en un
80,95%

Pantoja Cadillo y Portales Tarrillo (2015), evaltan la reducciéon del
colorante tartrazina, obteniendo que a pH y a 20,00 minutos redujeron la
concentracion hasta 91,00%; a 40,00 minutos a 96,00%; a 60 minutos a
98,00%; 80,00 minutos a 100,00% y a 100 minutos a 99,00%; para
concentraciones iniciales de H202 entre 12,5 ppmy 50 ppm.

Donoso (2016), evalua la reduccion del colorante tartrazina, mediante
diferentes procesos de oxidacion avanzada, obteniendo que para la
combinacién UV/H202 una reduccion de 22,3% de COT y 34,8% de DOQ
para condiciones Optimas de tiempo de 60 minutos, pH = 2 y concentracion
de H202de 1,222 x 103 M

Arroyave, et al (2009), evalua la reducciéon del colorante tartrazina,
obteniendo que parala combinaciéon UV/H20z2, un porcentaje de degradacion
de hasta 100% y un porcentaje de mineralizacion de hasta 97,8% Trabajando

con unaconcentracion de H2020,4% v/v
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TABLAN°6.1

PORCENTAJE DE REDUCCION DEL E110, A DIFERENTES TIEMPOS DE

CONTACTO

pH| [H202], ppm | % Redt =20min. |% Redt =40 min.|% Redt = 60 min.
3 15 29,24 50,02 70,80
3 30 49,33 65,54 81,70
3 45 57,40 75,79 85,55
3 45 58,87 76,12 84,19
3 30 49,67 66,19 82,73
3 15 34,76 52,94 80,70

Promedio 46,55 64,43 80,95
4 15 28,87 43,43 68,00
4 30 50,66 64,71 78,17
4 45 62,60 73,88 83,05
4 45 61,89 74,17 82,61
4 30 51,99 68,17 80,01
4 15 29,11 48,37 71,20

Promedio 47,52 62,12 77,17
5 15 28,17 46,99 56,76
5 30 41,92 60,85 72,16
5 45 55,06 70,46 78,74
5 45 56,04 71,14 78,15
5 30 40,84 60,97 73,70
5 15 28,35 45,17 57,94

Promedio 41,73 59,26 69,58

Fuente : Elaboracion Propia

6.2.2. Analisis y evaluacion de los modelos estadisticos

Podemos visualizar en la Tabla N° 5.5 (Ver pag. N° 52), la relacion

lineal presenta un modelo con vapor P — Value = 0,00, lo que indica que el

modelo lineal tiene una buena correlacion debido a su alta significancia, para

el modelo cuadrético se observa P — Value = 0,00 y F. Value =23,37 lo que

indicaque las interacciones son significativas debido a que las interacciones
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individuales de perox * perox posee un P —Value =0,00 y un F — Value =
35,21, para el caso del pH * pH posee un P — Value =0,00 y un F —Value =
25,23 y para el caso del Tiempo * Tiempo posee un P — Value=0,00yun F
— Value = 20,19; y para el caso de las interacciones el P —Value=0,00y F —
Value = 26,42 lo que indica que las interacciones son significativas

Estos resultados permiten afirmar que en el analisis estadistico la
correlacién cuadratica y las interacciones son significativas en la reduccion
del amarillo ocaso FCC (E110)

6.2.3. Diagrama de Pareto

Mediante el diagrama de Pareto (Ver Gréafico N° 5.3 pag. N° 55), se
puede deducir que los factores que tienen mayor significancia, es decir
mayor importancia, son los factores de H202 y el tiempo de residencia que va
a permanecer en contacto con dichos factores, no olvidar que el pH tiene un
grado de importancia muy alto s6lo que en menor proporciéon con respecto a
las dos variables antes mencionadas.

6.2.4. Interpretacion de los valores atipicos

Del grafico proporcionado por el Minitab 18 se puede afirmar (Ver
Gréfico N° 5.4 pag N°56), lo siguiente :

El grafico de probabilidad normal de los residuos nos ayuda a verificar
el supuesto de que los residuos estan distribuidos normalmente. La grafica
de probabilidad normal de los residuos debe seguir aproximadamente una
linearecta. (Ver Grafico N°5.4 pag. N° 56)

También se puede apreciar que el grafico de residuos vs. ajustes nos
sirve para verificar el supuesto de que los residuos estan distribuidos
aleatoriamente y tienen una varianza constante. Lo ideal es que los puntos
se ubiquen aleatoriamente a ambos lados del 0, sin patrones detectables en

los puntos (Ver Gréafico N° 5.4 pag. N° 56)
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Y por ultimo interpretamos el grafico de residuos vs. orden para
verificar el supuesto de que los residuos son independientes entre si. Los
residuos independientes no muestran tendencias ni patrones cuando se
muestran en orden cronoldgico. Los patrones en los puntos podrian indicar
que los residuos que estan cercanos entre si podrian estar correlacionados
y, por lo tanto, podrian no ser independientes. Lo ideal es que los residuos
que se muestran en la grafica se ubiquen aleatoriamente alrededor de la
linea central tal como se puede visualizar en la Grafico N° 5.4 (Ver pag. N°
56)

6.2.5. Graficos de efectos principales y de interaccion

Para la interpretacion del grafico de efectos principales (Ver Grafico
N° 5.5 pag. N° 57) Hay que tener en cuenta cuando la linea horizontal
(paralela al eje X), no hay efectos principales presentes. El valor de la
respuesta no varia segun el valor del predictor.

Las lineas no son horizontales al eje X, por lo que también podremos
decir que mientras nuestras pendientes sean mas pronunciadas, mayor sera
la magnitud del efecto principal por lo tanto podemos deducir que existe un
efecto principal muy significativo por parte de la variable pH (p — value =
0,00) para nuestra variable de respuesta que es el % Reduccion.

6.2.6. Graficos de contorno de pH, tiempo, [H202]

Del gréafico proporcionado por el software MINITAB 18 (Ver Grafico N°
5.9 pag. N° 60, Grafico N° 5.11 pag. N° 61, Grafico N° 5.13 pag. N° 62), se
puede afirmar lo siguiente :

a) A tiempo 20,00 min. : Se puede apreciar que las areas que se
encuentran con un rendimiento de 40,00% a 60,00% esta entre los
rangos : de concentracidén de peréxido de 40,00 a 45,00 ppm; pH de 3,00
a 4,50

b) A tiempo 40,00 min. : Se puede Podemos apreciar que las areas que se

encuentran con un rendimiento de 50,00% a 70,00% esta entre los
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rangos : de un pH de 3,00 a 4,00; concentracion de perdxido de 35,00 a
45,00 ppm.

c) A tiempo 60,00 min. : Se puede apreciar que las areas que se
encuentran con un rendimiento de 80,00% a mayor a 85,00% se
encuentra entre los rangos : de un pH de 3,00 a 3,50; una concentracion
de peroxido de 42,00 a 45,00 ppm, y para una reduccién de
concentracion en el rango de 70,00% a 78,00% se tiene un pH de 3,5a
4.4 y concentracion de peroxido 28,00 a 40,00 ppm.

6.2.7. Evaluacion de la distribucién normal

Del gréfico proporcionado por el software MINITAB 18 se puede
afirmar (Ver Grafico N° 5.7 pag. N° 59 ), nuestros datos no siguen una
distribucién normal porque p — value = 0,024 (p £ a; a = 0,05), por lo
podemos decir que el nuestro p — value es menor que el nivel de
significancia, entonces podemos rechazar nuestra hipotesis nula (Rechaza

Ho)

6.2.8. Cajabigote del %Reducciéon del E110 vs [H202]
Se puede afirmar (Ver Grafico N° 5.16 pag. N° 64)

a) A 20,00 min y H202 = 15,00 ppm, el valor de la mediana del % de
Reduccién supera el 49,50%, a H202 = 30,00 ppm supera el 50,50%. No
se observan valores atipicos.

b) A 40,00 min y H202 = 30,00 ppm, el valor de la mediana del % de
Reduccién supera el 67,95% y a pH = 4,00, supera el 68,17 % No se
observan valores atipicos.

c) A 60,00 min y H202 = 45,00 ppm, el valor de la mediana del % de
Reduccion superael 75,15% y un maximo de % Reduccion del colorante
de 84,55%. No se observan valores atipicos.

6.2.9. Cajabigote del %Reduccion del E110 vs pH
Se puede afirmar (Ver Grafico N° 5.17 pag. N° 65)
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a) A 20,00 min y pH = 3,00, el valor de la mediana del % de Reduccion
supera el 49,50% y a pH = 4,00 supera el 45,50%. No se observan
valores atipicos.

b) A 40,00 min y pH = 3,00, el valor de la mediana del % de Reduccién
supera el 62,905% y a pH = 4,00, supera el 68,17%. Se observan dos
valores atipicos que, se escapan del control una vez que se realiza un
ajuste con la ecuacion de regresion.

c) A 60,00 min y pH = 3,00, el valor de la mediana del % de Reduccién
supera el 82,215% y a pH = 4,00, supera el 76,905%. No se observan
valores atipicos.

6.2.10. Condiciones 6ptimas parala reduccion del E110

Se puede afirmar (Ver Gréafico N° 5.18 pag. N° 66) que las
condiciones Optimas para la reduccion del amarillo ocaso FCC (E110),
pronosticadas por el software Minitab 18 fueron : pH = 3,3434; Concentracién
de peroxido 45,00 ppm, y el tiempo de 60,00 min, se podra obtener un

%reduccion esperado de 85,1731%
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VII.

1)

CONCLUSIONES

Se establecio que los parametros fisicoquimicos adecuados para obtener
un alto % de reduccién del colorante amarillo ocaso FCC, son el pH en
medio &cido, la concentracién del H202 entre un rango de 30 — 45 ppm
beneficia mucho, de igual manera el tiempo de residencia que tiene el
colorante en contacto con dichas variables.

Se determiné que las caracteristicas fisicoquimicas del colorante amarillo
ocaso FCC (E110), en la etapa pretratamiento no se ven afectadas por
las condiciones ambientales y concentraciones bajas de H202,y en una
solucidén neutra, pero luego de aplicar los parametros fisicoquimicos
adecuados las caracteristicas fisicoquimicas del colorante se ven
afectadas y se puede; por lo tanto, el grado de acidez, la H202 y el
tiempo de tratamiento de la solucién, influye en la reduccion de la
concentracion de colorante amarillo ocaso FCC (E110)

Mediante el tratamiento estadistico de los resultados se determiné que la
influencia de las variables operativas como pH = 3, [H202] =45 ppmy en
un t = 60 minutos se logra a obtener un % de reduccién = 83,55%, del
colorante, por lo tanto, la concentracion inicial de peréxido de hidrogeno
influye en la reduccion de la concentracion de colorante amarillo ocaso
FCC (E110)
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VIII.

1)

2)

3)

4)

5)

RECOMENDACIONES

Realizar estudios para ver el efecto que ejerce el catalizador TiO2, en la
degradacién o reduccion del colorante amarillo ocaso FCC (E110)
Realizar estudios para ver el efecto que ejerce los diferentes tipos de
caudales en el tratamiento de la reduccion del colorante amarillo ocaso
FCC (E110)

Realizar estudios para ver el efecto de concentraciones altas de
colorante y la reduccion con tratamiento fotooxidacion.

Realizar estudios para ver el efecto degradativo de la radiacién natural
UV en productos que contengan colorantes alimentarios o
azocompuestos.

Realizar estudios para ver la toxicidad de los componentes residuales de
la degradacion del colorante amarillo de ocaso mediante UV/H202 en

productos que contengan colorantes.
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10.1 Matriz de consistencia
< VARIABLE 4 -
PROBLEMA GENERAL OBJETIVO GENERAL HIPOTESIS GENERAL DEPENDIENTE DIMENSION INDICADOR METODOS
¢ Cudles son los pardmetros | Establecer los parametros | Si se utilizan los procesos de | A (Y) = Reduccion | Yi=Concentracion | Y1 =g colorante

— Anadlisis espectro -

fisicoquimicos adecuados | fisicoquimicos adecuados | oxidaciénavanzadabasadosenel | delaconcentracion | de colorante | /L soluci6n fotométrico
para alcanzar el mayor | para alcanzar el mayor | empleo deH202/UV, estableciendo | del amarillo ocaso | amarilloocasoFCF
porcentaje dereduccionde la | porcentajedereducciénde la | los parametros fisicoquimicos | FCF (E110) (E110) — Método colorimétrico
concentracion del amarillo | concentracion del amarillo | adecuados, mejorara el sistema
ocaso FCF (E110) mediante | ocaso FCF (E110) mediante | dereducciéndelaconcentracion
procesos de oxidacién | procesos de oxidacion | deamarilloocaso FCF(E110)
avanzada? avanzada
. . < . VARIABLE z
PROBLEMAS ESPECIFICOS OBJETIVOS ESPECIFICOS HIPOTESIS ESPECIFICAS INDEPENDIENTE DIMENSIONES INDICADORES METODOS
a) ¢Cual eslacaracterizacion | a) Determinar las | a) Es posible determinar las | B (X)=Procesosde | X; =Concentracion | X; =ppm — Ensayosde Laboratorio
fisicoguimica de la solucion caracteristicas caracteristicas fisicoquimicas | oxidaciénavanzada | del per6xido X, = Escala — Método potenciométrico
del amarillo ocaso FCF fisicoquimicas de la de la solucion de amarillo Xz =pH X3 = Minutos
(E110) pre y post solucién de amarilloocaso ocaso FCF (E110) mediante X3 =Tiempo

aplicaciondelosprocesos
de oxidacion avanzada?

¢ Cudl es la influencia de
las variables operativas, en
cadauno delosprocesos
de oxidacion avanzada
paralograr lareduccionde
la concentraciéon del
amarillo  ocaso FCF
(E110)?

b

~

FCF (E110) pre y post
aplicacionde losprocesos
de oxidacion avanzada.

Determinar lainfluenciade
las variables operativas, en
cadauno delosprocesos
de oxidacién avanzada
paralograrlareduccionde
la concentracién del
amarilloocaso FCF (E110)

b

—~

procesos basados en el
empleo de H20,, UV

Es posible determinar la
influencia de las variables
operativasen cadaunode los
procesos basados en el
empleo de H.0,, UV para
lograr la reduccién de la
concentracion del amarillo
ocaso FCF (E110)

b

~
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10.2
uv
uUv -VIS
AO

Out
% Red

Nomenclatura de términos cientificos
Radiacion ultravioleta
Rango ultravioleta visible
Colorante amarillo ocaso
Tiempo de reaccion
Peréxido de hidrogeno
Demanda quimica de oxigeno
Concentracion en parte por millon (ppm)
Concentracion inicial del componente A
Molaridad en mol/litro
Constante de Plank
Tratamiento de oxidacion avanzada
Radical hidroxilo
Radical hidroperoxilo
Radical peroxil organico
Potencial de hidrégeno
Oxido de titanio
Tanque de almacenamiento
Salida

Porcentaje de reduccion del AMO
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10.3 Especificacion del producto
10.3.1 Amarillo Ocaso FCF(E110) o Amarillo N° 6

Especificaciéon de Producto SENSIENT"

Sensient Colors S.A. de C.V.

Rodolfo Patrén No. 12, Parque Ind. Lerma
C.P.52000 Lerma, Edo. de México

Tel. 728 285 0569, Fax. 728 285 0330

AMARILLO NO. 6

M8604
NOMBRE TECNICO: Colorante organico-sintético Amarillo No. 6
NOMBRE COMUN: Sunset Yellow FCF
SINONIMOS: C.l. Food Yellow 3, Amarillo creptsculo, Amarillo naranja S.
ORIGEN: Compuesto derivado del carbono, obtenido por sintesis

quimica y que se emplea como aditivo de color en alimentos,
productos perfumeria y belleza (NOM-038-SSA1-1993).

DESCRIPCION: Polvo fino homogéneo de color rojo ladrillo, inodoro, muy
higroscépico, que en solucién a 10 p.p.m tiene una tonalidad naranja,
libre de materia extrafa.

COLOR INDEX (C.I): 15985 NO. CAS.- 2783-94-0
NUMERO E (CEE): E110

PESO MOLECULAR: 452.37 g/mol

NOMBRE QUIMICO: Sal disédica del acido 6-hidroxi-5-[(4-sulfofenil)azo]-2-

naftalen sulfénico.

FORMULA CONDENSADA: CigH10N207S:Na;

FORMULA ESTRUCTURAL:
HO
SO;Na
CLASIFICACION: Monoazo.

Hoja 1de 3



10.3.2 Pero6xido de hidrégeno

Especificacion de Producto SENSIENT

Sensient Colors S.A. de C.V.

Rodolfo Patrén No. 12, Parque Ind. Lerma
C.P.52000 Lerma, Edo. de México

Tel. 728 285 0569, Fax. 728 285 0330

AMARILLO NO. 6

M8604

ESPECIFICACIONES:
Parametros Limite Método
Concentracién de color (pureza). 85.0 % min. MPMCCO048
Suma de material volatil a 135°C, 15.0 % max. MPMCCO042, 43 Y 45
cloruros y sulfatos de sodio.
Material insoluble en agua 0.2 % max. MPMCCO046
Intermediarios 0.5 % max. MPMCCO020
Colores subsidiarios. 5.0% max. MPMCCO020
Extractos etéreos 0.2% max. MPMCCO047
Plomo como Pb. 2.0 ppm max. MPMCCO018
Arsénico como As. 1.0 ppm max. MPMCCO039
Aminas aromaticas primarias no sulfonadas 0.01 % como anilina MPMCC152
Metales pesados: 20.0 ppm max. MPMCC120
INFORMACION NUTRIMENTAL

No aplica
ENVASADO:

El producto se envasa en bolsas de polietileno calibre 300 contenidas en cajas de cartén segun
el contenido neto requerido.

CONDICIONES DE ALMACENAMIENTO:
Consérvese cerrado en su empaque, en un lugar seco a temperatura ambiente y protegido de la
luz, la intemperie y el polvo.

VIDA DE ANAQUEL:

Herméticamente cerrado, en las condiciones de almacenamiento arriba indicadas, el producto
tiene una vida de anaquel de seis afios en su envase original, después de este tiempo puede absorber
humedad y se modifica su apariencia fisica, sin embargo, su estabilidad quimica es indefinida.

NOTA :La informacién contenida en este documento es valida y precisa, sin embargo, esta fuera de
nuestra competencia las condiciones de manejo y uso de este colorante por el usuario intermediario o
final, por lo que, no garantizamos ningutn resultado si el producto ha sufrido alglin dafio en su empaque o
contenido. Los datos aqui incluidos no representan violacion alguna a patentes o regulaciones aplicables
al producto.

Para mayor informacién de este producto o cualquier asesoria técnica, comuniquese a nuestro
departamento de Servicio a Clientes

Este producto cumple con JECFA y Directiva 95/45/CE.
CMM / Noviembre / 2008

Hoja 2 de 3
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Hydrogen

fPeroxide, 30%
JTBaBAKER ANALYZED® A.CS.
Reagent
SPECIFICATIO
TEST .

Meets ACS Reagent Chemical Requirements
For Laboratory, Research, or Manufacturing Use

Assay (H,0,) 30.0 -32.0 %
Color (APHA) <=10
Residue after Evaporation <= 0.0020 %
Titrable Acid (meq/qg) <= 0.0006
Chloride (ClI) <=2 ppm
Nitrate (NO3) <=2 ppm
Phosphate (PO,) <=2 ppm
ACS - Sulfate (SO,) <=5 ppm
Ammonium (NH,) <=5 ppm
Trace Impurities — Copper (Cu) <= 50 ppb
Trace Impurities — Iron (Fe) <=100.0 ppb
Heavy Metals (as Pb) <=1000.0 ppb
Trace Impurities — Lead (Pb) <= 100 ppb
Trace Impurities — Nickel (Ni) <= 50 ppb

Meets Reagent Specifications for testing USP/NF
monographs
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Certificado de analisis : FD&C YELLOW 6

CERTIFICATE OF ANALYSIS

'Af44 & A/45, Road No.2, M.LD.C., Andheri(E), Mumbai-400083,India

g{ ROHA DYECHEM PVT. LTD. Tel No.:-91-22-40773100 (Hunting Line), Fax No.:-81-22-28302531/28302532
o » Email:- roha.india@rohagroup.com, Website:-www.roha.com
INSP NO. : 100008133636 ORDER NO/DATE : £0008086 /01.07.2017
PRODUCT NO. : SYFO3SRPD1BA25000 INVOICE NO. : 2017000338/ 25.07.2017
PRODUCT NAME : IDACOL Sunset Yellow LOT NO. : RP17071023
EEC NQ. tE110 SR. NO. : 1006169272-1006169311
CJl. NOJCASNO.  :15985/2783-94-0 EINECS NO. < 220-491-T
DATE OF MFG. :22.07.2017
SUPPLIED/SHIF TO  : 50000043 {EE022} EXPIRY DATE 1 21.07.2020
GENERIC NAME : FOOD YELLOW 3, FD&C YELLOW 6
Characteristic Specification Unit Test Result
. Identification Maximum In Water At 485 nm Complies
Physical Appearance Orange Red Powder Complies
Total Color / Assay 88,000-100,000 % 89,510
Loss on drying at135°C & chloride & sulphates expressed
as sodium sait 0,000-15,000 % 10,440
Water Insoluble Matter 0,000-0,200 % 0,008
Ether Extractable Matter 0,000-0,200 % < 0,200
Subsidiary Colouring Matters 0,000-5,000 % < 5,000
Organic compounds other than colouring matters: %
4-Aminobenzene-1- Sulfonic Acid %
3-Hydroxynaphthalene-2,7-Disulfonic Acid %
8-Hydroxynaphthalene-2-Sulfonic Acid %
7-Hydroxynaphthalene-1,3-Disulfanic Acid %
_ 44'-Diazoaminodi{Benzenesulfonic Acid)%
6,6'-Oxydi{Naphthalene-2-Sulfonic Acid) 0,000-0,500 % < 0,500
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CERTIFICATE OF ANALYSIS

Ajd4 & AJ45, Road No.2, M.LD.C., A i{E), i-400093,India
Tel No.:-81-22-40773100 (Hunting Line), Fax No.:-81-22-28302531/28302532
Email:- roha.india@rohagroup.com, Website:-www.roha.com

1-(Phenylazo}-2-Naphthalencl{Sudan 1) 0,000-0,500 mg/kg < 0,500
Unsulfonated Primary Aromatic Amine (calculated As Aniline) 0,000-0,010 % < 0,010
Lead (as Pb) 0,000-2,000 mg/ky < 2,000
Arsenic (as As) 0,000-3,000 mg/kg < 1,000
Mercury (as Hg) 0,000-1,000 mg/kg < 1,000
Cadmium {(as Cd) 0,000-1,000 mg/kg < 1,000
Heavy Metals (as Pb) 0,000-40,000 mgrkg < 40,000
A

Quantity: 1000 KG Packaging: 40.000 X 25.000 KG HDPE Drum

Shipping,Handling & Storage: Shipping and handling of the product has been under such conditions that prevent contamination and will
protect against undesirable deterioration of the product and the container. Product shall be placed in tightly sealed container/fbag and stored at
ambient warehouse conditions, carefully protected from exposure to light,heat,air,moisture foreign edour and other contaminants.

Remark : THE PRODUCT COMPLIES AS PER EU COMMISSION DIREGTIVE 2012/23#/EC SPECIFICATIONS.

The compliance to the above mentioned specification can be verifiedusing respective methods of analysis.

Disclaimer : Above information is correct at the time of issue but may be subject to alteration. The information on the specification remains the property of
ROHA Group (JUJT Group companies). Information is correct ta the best of our knowledge and it should not be construed as warranty. Users should cenduct their
own tests to determine the suitability of this product/data for this purpose. Users must satisfy themselves suitability of product, ingredients in accordance with
regulatians applicable and suitability of product in end application. Roha Group (JJT Group Companies) shall not be iable for any claims ar losses of any nature
ansing directly or indirectly from use of the information, data or other materiat on this document.
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105 Curva patrén del amarillo ocaso FCF (E110)

10.5.1 Determinacion de longitud de onda 6ptima

Para determinar la longitud de onda éptimo, se realizaron lecturas
de absorbancia a una solucién de concentracién conocida de amarillo
ocaso FCF (E110), en un rango de 435 — 560 nm, segun loindicadoen la
Tabla2.4 (Ver pag. N° 23)

Para ello se peso6 0,0005 g de E110, se diluy6 con agua destila 'y
enrasd en una fiola de 100 mL. Luego se realizé la lectura de la
absorbancia (A) y transmitancia (% T) a distintas longitudes de onda (Ver
Tabla N° 10.1), hasta la obtencion de la longitud de onda optimo (Ver
Grafico N° 10.1 pag. N° 89)

TABLA N°10.1

ABSORBANCIA Y % TRANSMITANCIA A DIFERENTES LONGITUDES

DE ONDA
LONGITUD DE ONDA (A) | ABSORBANCIA (A) | TRANSMITANCIA (%T)
435 0,054 90,0
440 0,072 84,3
450 0,108 78,0
460 0,132 73,9
470 0,156 69,8
480 0,174 67,0
482 0,176 66,7
484 0,177 66,6
485 0,177 66,5
486 0,177 66,6
488 0,176 66,7
490 0,174 66,9

Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO N° 10.1

ABSORBANCIA /% TRANSMITANCIAVS LONGITUD DE ONDA
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Fuente : Elaboracion propia

De la Tabla N° 10.1 (Ver pag. N° 88) y Grafico N° 10.1, se
establece que la longitud de onda 6ptima corresponde a 485 nm.

10.5.2 Calculo de la ecuacion de la curva patron

Para el célculo de la ecuacién de la curva patron, se prepararon
soluciones de diferentes concentraciones de amarillo ocaso FCF, en un
rango de 0,0001 gL! a 0,0005 gL-l. Se realizé la lectura de absorbancia
de estas soluciones, a la longitud de onda 6ptima (485 nm) (Ver Tabla N°
10.2 pag. N° 90) Los datos obtenidos se representaron en una grafica
Concentracion vs. Absorbancia, en la cual se establecié la ecuacion de la

curva patrén, mediante un anélisis lineal (Ver Grafico N° 10.2 pag. N°90)
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TABLA N°10.2

ABSORBANCIA DEL E110 A DIFERENTES CONCENTRACIONES

Concentracion (gL1)[0,0005 | 0,0004| 0,0003|0,0002 | 0,0001
Absorbancia 0,21 | 0,16 | 0,116 | 0,075 | 0,038

Fuente : Elaboracion propia

GRAFICO N° 10.2

CONCENTRACION DEL E110vs ABSORBANCIA
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Fuente : Elaboracion Propia

Del andlisis lineal del Grafico N° 10.2, se obtiene que :
Absorbancia =429 * (Concentracién) —0,0089

Coeficiente de correlacion = 0,9967
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FIGURA N°10.1

SOLUCIONES DE CONCENTRACION CONOCIDA DE E110

Fuente : Elaboracion Propia

FIGURA N°10.2

ESPECTROFOTOMETRO UV - VIS

Fuente : Elaboracion Propia
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10.6 Absorbancia del amarillo ocaso FCF (E110)

GRAFICO N° 10.3

ABSORBANCIA DELE110 ApH=3
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Fuente : Elaboracion propia




GRAFICO N° 10.4

ABSORBANCIA DELE110 ApH=4
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Fuente : Elaboracion propia
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GRAFICO N° 10.5

ABSORBANCIA DEL E110 ApH=5
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10.7 Reduccién de la concentracion del E110

GRAFICO N° 10.6

CONCENTRACION DEL E110vs TIEMPO A DIFERENTES pH
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Fuente : Elaboracion propia
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10.8 Reduccién del color en laescala Pt/ Co

GRAFICO N° 10.7

COLOR DEL E110vs TIEMPO A DIFERENTES pH

a. pH=3

b. pH=4

C. pH=5

500
400
300
200

Color (Pt/Co)

100

o

15

20 40 60

Tiempo (min)

15y
30§
45
20 40 60
Tiempo (min)
15
3
41
20 40 60

Tiempo (min)

Fuente : Elaboracion propia
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109 Reduccién del color

FIGURA N°10.3

REDUCCION DEL COLOR A DISTINTAS [H20;] Y pH
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Fuente : Elaboracion propia
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