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Abstract

The effectiveness of two photocatalyzers TiO2 and SnO supported in graphene oxide (TiO2-GO and SnO-GO) in the removal of organic
matter present in an effluent from a clinic in the city of Cali was evaluated at laboratory scale. The experimental design evaluated allows
concluding that variables such as catalyst type and concentration, affect the efficiency of organic matter reduction. Higher levels of
reduction were achieved, chemical oxygen demand COD (85%) phenol (80%) and dissolved organic carbon DOC (94%) obtained at the
concentration of 1.5 g/L TiO2-GO.

Keywords: Heterogeneous photocatalysis; titanium dioxide; tin oxide; graphene oxide; chemical oxygen demand.

Resumen

Se evalud a escala laboratorio la efectividad de dos fotocatalizadores TiO2 y SnO soportados en 6xido de grafeno (TiO2-OG y SnO-OG)
en la remocion de la materia organica presente en un efluente de una clinica de la ciudad de Cali. El disefio experimental evaluado permite
concluir que variables como tipo de catalizador y concentracion afectan la eficiencia de disminucion de materia organica. Los mayores
niveles de disminucién alcanzados fueron demanda quimica de oxigeno DQO (85%), Fenol (80%) y carbono organico disuelto COD (94%)

obtenidos a una concentracion de 1.5 g/L de TiO.-0OG.

Palabras clave: Fotocatalisis heterogénea; didxido de titanio; dxido de estafio; 6xido de grafeno; demanda quimica de oxigeno.

1 Introduccién.

Entre un gran nimero de contaminantes emergentes (CE), los
gue representan mayor preocupacion y estudio en los Gltimos
afios son los farmacos, en particular, los antibioticos (Damia
& Lépez 2008), por ello una de las fuentes de mayor
relevancia son las aguas residuales procedentes de centros
hospitalarios que no reciben tratamientos convencionales y
son direccionadas a las plantas tratadoras de agua potable
(PTAP), las cuales no estan disefiadas para tratar este tipo de
sustancias. Por consiguiente, una alta proporcion de estos
compuestos y sus metabolitos no sufren ninglin cambio y
entran con una gran toxicidad al medio acuéatico (Dougherty
et al. 2010). Ademas, debido a sus propiedades fisico-
quimicas (alta solubilidad en agua y baja biodegradabilidad)
son capaces de llegar a cualquier medio natural y representar
un grave riesgo debido al consumo de agua potable (Garcia
GOmez et al. 2011).

En Colombia antes del afio 2015 el tratamiento de aguas
residuales hospitalarias no era controlado por las entidades
ambientales competentes, representado un problema de salud
y riesgos sanitario (Carlos & Fabian 2013). Hoy en dia,
entidades como DAGMA (Departamento Administrativo de
Gestion del Medio ambiente) y las empresas municipales
(EMCALLI) han coordinado planes sancionatorios basados en
la resolucién 631 del 2015 estipulada por el Ministerio de
Desarrollo y Ambiente Sostenible (MINAMBIENTE 2015),
la cual establece los pardmetros y los valores limites
maximos permisibles en los vertimientos puntuales a cuerpos
de aguas superficiales y a los sistemas de alcantarillado
publico. Por ejemplo, entre los afios 2017 y 2018 en la ciudad
de Cali centros de rehabilitacion, institutos radioldgicos,
laboratorios dermatoldgicos y reconocidas clinicas han sido
sancionadas por incumplimiento de parametros como DQO,
DBO, SST, fenoles, sulfuros, grasas y aceites
(http://www.cali.gov.co/documentos/2036/autos-y-
resoluciones/; accesado: 5 Enero 2019)
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Una alternativa viable para la oxidacion de los compuestos
presentes en las aguas residuales hospitalarias son los
procesos de oxidacién avanzada (PAQ’s), basados en
procesos fisicoquimicos capaces de producir cambios en la
estructura quimica de los contaminantes por medio de la
generacion y el uso de especies transitorias altamente
reactivas, como el radical hidroxilo (Gogate & Pandit 2004).
Entre estos procesos se destacan los procesos fotocataliticos
con catalizadores capaces de absorber energia en el espectro
visible ajustandose a las condiciones atmosféricas reales de
la regién y con fines de explotacion comercial.

Segln estudios anteriores la combinacion de materiales
semiconductores soportados en carbono, mejora la actividad
fotocatalitica al trasladar el espectro de absorcion hacia el
rango visible, el dxido de titanio (TiO2) ha sido estudiado en
soportes de carbono como: carb6n activado, fullereno,
grafeno, nanotubos entre otros, (Ferndndez L. 2012)
contrario a ello no hay antecedentes de caracterizacion y
evaluacion del 6xido de estafio en fase romarchita (SnO)
soportado en oxido de grafeno (OG), aplicado a procesos
fotocataliticos.

El objetivo de este trabajo fue sintetizar dos
fotocatalizadores (TiO2-OG y SnO-OG) y evaluar el efecto de
la concentracion en la disminucion de la carga organica de un
agua residual hospitalaria de la ciudad de Cali.

2 Metodologia experimental
2.1 Materiales y reactivos.

Los reactivos de grado analitico utilizados fueron: grafito,
nitrato de sodio, &cido sulfurico, &cido acético, &cido
clorhidrico, permanganato de potasio, peroxido de
hidrogeno, hidréxido de amonio, etanol anhidro (MERC
grado reactivo), di cloruro de estafio (PANREAC),
tetracloruro de titanio (FISHER) agua destilada MILLIQ y
nitrogeno (CRYOGAS).

2.2 Sintesis del soporte: 6xido de grafeno.

Se mezclé en un vaso de precipitado 0.5 g de grafito y 0.5 g
de nitrato sodico, posteriormente en un bafio de agua fria se
adiciono 23 mL de &cido sulfarico a la mezcla seguido por la
adicion lenta de 3 g de permanganato de potasio, se dejo
actuar el ultrasonido por un periodo de 20 minutos, terminado
este tiempo se adiciono lentamente 100 mL de agua, 3 mL de
peréxido de hidrogeno y finalmente 40 mL de agua destilada.
(Esmaeili & Entezari 2014)

La solucion resultante se centrifugd a 1900 rpm por 5
minutos, posteriormente se lavo con una solucién al 10% de
HCI, este efluente se centrifuga por segunda vez (1900 rpm)
y se realizé un lavado final con agua destilada al s6lido
obtenido, la mezcla heterogénea final se llevo a 80°C en un
horno de conveccion, hasta obtener un precipitado seco.

2.3 Sintesis de romarchita SnO e impregnacién al soporte
(0G).

Se pesaron 4.2 g de OG y se disolvieron en 421 mL de agua
destilada. Posteriormente, se mezclé esta solucion con la
solucion precursora de estafio, la cual fue preparada
adicionando 6.67 g SnCl,.2H,0 en 100 mL de una solucion
20 M de acido acético a 80 °C, seguidamente se adicionaron
5 gotas de HCI fumante y se dejo en reposo por 24 h.

Al mezclar las soluciones anteriores, se tituld
potenciométricamente con NH4OH al 28%, la solucién se
llevé a pH 6, y finalmente se dejé sedimentar por 24 h. La
solucién resultante se introdujo en un horno de conveccion a
100 °C, hasta obtener un solido seco. El sdlido obtenido fue
calcinado a 150 °C en presencia de nitrogeno. (Mena, N.,
2018).

2.4 Sintesis de 6xido de titanio (TiO2) e impregnacién al
soporte (OG).

Para ello se prepar6 una solucién disolviendo 0.0905 g de
TiCls en 20 mL de etanol anhidro, 3 mL de HCI 37% y 20
mL de agua destilada. Por otro lado, se adicionaron 0.1 g de
oxido de grafeno en 10 mL de agua destilada, esta solucion
de 6xido de grafeno fue depositada gota a gota sobre la
solucion de Oxido de titanio por medio del método de
impregnacion himeda.

La solucion resultante se introdujo en un horno de
conveccién a 100 °C, por 3 horas hasta obtener un sélido
seco. El solido obtenido fue calcinado a 400 °C en una mufla
en presencia de nitrogeno (Mena et al. 2018).

2.5 Caracterizacion
2.5.1 Fotocatalizadores.

Con el fin de caracterizar los grupos funcionales del soporte
y fotocatalizadores sintetizados, se tomaron espectros
infrarrojos (IR) por transformada de Fourier, con el equipo
JASCO equipado con una celda ATR.

Para los analisis de reflectancia difusa, se utiliz6 un
espectrometro USB 4000 ocean optics, como fuente de luz se
utiliz6 una lampara de halégeno fibra 6pticas multimodal.
Por otro lado, se realiz6 una microscopia electronica de
barrido (MEB), para observar la estructura y determinar la
distribucion de los tamafios de la particula cristalina. Para
este analisis la muestra se impregné con un metalizado
superficial con oro en el equipo Denton Vacum Modelo
Desk. La inspeccién de la muestra se realizé en un
microscopio JEOL Modelo JSM 6490 LV en el modo de
electrones retro dispersados mediante un voltaje de
aceleracion de 20kV, esto con el fin de obtener informacion
de cambios de composicion quimica a través de la imagen.
Las micrografias se realizaron a 500 aumentos.



2.5.2 Muestras.

La medicién del carbono organico disuelto COD, se realiz6
en el equipo SHIMADZU COD VCPH Total Organic Carbon
Analyzer siguiendo los lineamientos del método estandar
5310-B.

Para cuantificar la demanda quimica de oxigeno DQO se
digestaron las muestras por 2 horas a 150 °C + 2°C, segun lo
establecido en el método estandar 5220B; posteriormente se
utilizé un espectrofotémetro SHIMADZU UV 1800, a una
longitud de onda de 360 nm.

Por otro lado la medicién de fenol se realizd con el test
H13864 de HANNA instruments.

2.6 Procedimiento experimental.

Se caracterizd la muestra de agua residual hospitalaria
compuesta (tomada de varias cajas de vertimientos como:
pabellén de oncologia, laboratorio clinico, hospitalizacion y
lavanderia), facilitada por una clinica de la ciudad de Cali -
Valle del Cauca.

Las muestras fueron almacenadas en recipientes plasticos,
refrigeradas a 4°C para andlisis como el COD, también
fueron preservadas con &cido sulfurico grado analitico para
los analisis como DQO vy fenol, todo ello para garantizar la
integridad de la muestra (ver tabla 1). Para el desarrollo
experimental, las muestras fueron agitadas antes de realizar
cada andlisis, con el fin de garantizar la homogeneidad de la
alicuota tratada.

En matraces de 100 mL se adicionaron 0.0250, 0.075 y 0.15
gramos de cada fotocatalizador, aforando con agua residual.
Posteriormente alicuotas de 20 mL fueron expuestas al
reactor “Suntest” que simula una radiacion de 500 W/m?,
durante 1 hora y bajo agitacion constante (180 rpm).
Terminado el tiempo de reaccidn, se dejé enfriar vy
finalmente se procedid a realizar los andlisis de interés.

3. Resultados y discusion

3.1 Caracterizacion de OG, SnO-0OG y TiO2-OG, por FTIR
y MEB.

En el espectro infrarrojo del 6xido de grafeno (figura 1) se
observa el pico de tensidn del grupo hidroxilo a 3225.36 cm"
1 (1), el cual hace representa el agua adsorbida por el
fotocatalizador. Continuando en el espectro los picos
1713.44 cm* (2) y 1620.88 cm™ (3), son atribuidos al enlace
carbonilo (C=0) y el doble enlace C=C respectivamente, por
altimo el pico a 1041.37 cm™ (4) representa el enlace C-O
(Zuluaga F et al. 2000), la presencia de los enlaces C=0 y C-
O evidencian la oxidacién del grafito segin estudio reportado
por Esmaeili A & Entezari M.H 2014.
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Figura 1. Espectro IR del 6xido de grafeno 80 °C.

En el espectro infrarrojo del fotocatalizador SnO-OG (figura
2) el pico a3124.12 cm™ (1) representa el agua adsorbida por
el fotocatalizador, debido a que a 150°C el agua en no pudo
ser removida completamente; otro pico relevante del espectro
corresponde al grupo carbonilo (C=0) ubicado a 1567.84
cm (2), el pico de deformacion del enlace C-H se observa a
1398.14 cm™(3), mas adelante el pico del enlace carbono-
oxigeno se encuentra a 1206.26 cm™® (4), y por ultimo
dirigiéndose a la region inorganica del espectro infrarrojo, se
observa la banda caracteristica del enlace Sn-O-H a 560.22
cm® (5) (Zuluaga F et al. 2000), aclarando que los picos 2 y
3 pueden ser atribuidos también a sobretonos de una segunda
vibracién del enlace O-Sn-O (Lopéz E 2012).
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Figura 2. Espectro IR SnO-OG 150 °C.



El espectro IR del fotocatalizador TiO,-OG se observa en la
figura 3, a 3740.26 cm™ (1) y 3363.25 cm* (2) se observan
los picos del grupo hidroxilo. Por otro lado, a 1707.66 (3) y
1565.92 cm (4) se presentan los picos del grupo carbonilo y
el enlace C=C respectivamente, los picos 1217.83 cm™ (5) y
1132.97 cm™ (6) pueden atribuirse a la presencia de grupos
metilo en el 6xido de grafeno. En la regién inorganica del
espectro a una longitud de onda de 541.9 cm? (7) se
encuentra el pico caracteristico del enlace Ti-O-Ti (Zuluaga
F et al. 2000).
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Figura 3. Espectro IR TiO,-OG 400 °C.

La banda 1 (figuras 1,2 y 3) representa el grupo hidroxilo
presente en el compuesto, se observa que a medida que
aumenta la temperatura de secado o calcinacidn, se reduce la
banda, debido a que el agua adsorbida por el compuesto
disminuye al incrementar la temperatura. Por otro lado, el
incremento en la intensidad de la banda 2 (figura 3) es debida
a la interaccion TiO-H que a temperaturas de calcinacion
mayores a 300°C es mas notorio, segun el estudio reportado
por (Solis C. 2008).

Al comparar la figura 1 con las figuras 2 y 3 se observa un
desplazamiento de la longitud de onda hacia el espectro
inorganico, esto es debido a interacciones del estafio y titanio
con oxigeno, carbono, entre otros compuestos.

En la figura 4, el 6xido de grafeno muestra una superficie
irregular con apariencia arrugada, presenta una morfologia
superficial cercana, ello puede ser atribuido a la exfoliacion
del compuesto por el ultrasonido al que fue sometido como
lo explican Won-Chun & Feng-Jun Zhang 2011. Por otro
lado, en la figura 5 se observa que la romarchita impregnada
en oxido de grafeno presenta costras delgadas que intentan
formar esferas, las particulas presentan irregularidad en la
superficie debido al acido acético (Urresta J. et al. 2014). En
la figura 6 se pueden observar particulas cristalinas

aglomeradas con superficie irregular segun lo expuesto por
Mahdjoub N. et al. 2010.

20kV < X5,000 - 5um
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Figura 6. MEB del TiO,-OG 400 °C.



3.2 Resultados de la evaluacion de los fotocatalizadores
SnO-0G y TiO2-0G.

3.2.1 Caracterizacion de muestra

Tabla 1 caracterizacion inicial del agua residual hospitalaria.

Parametro Concentracién (ppm) Norma (ppm)
DQO 650+ 6 300
Fenol 5+0.1 0.2
COD 638.82+0.4 No registrada

*Norma 631 del 17 de marzo del 2015, pH: 7.9, Temperatura 25°C.
3.2.2 Analisis de resultados

En la evaluacién del fotocatalizador los mayores porcentajes
de disminucion de materia organica durante el proceso se
obtuvieron a 1.5 g/L de SnO-0G, los menores porcentajes
con 0.25 g/L. Resaltando que a las concentraciones de 0.25
g/L y 0.75g/L no fue posible disminuir la concentracion de
fenol en la muestra. El blanco de SnO también evidencié una
disminucién de la DQO, COD vy fenol, siendo Ia
concentraciéon de 1.5 g/L la de mayor porcentaje de
disminucién, sin embargo fue el SnO-OG el que obtuvo
mejores resultados fotocataliticos, como se observa en la
figura 7.
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Figura 7. Porcentajes de disminucién del fotocatalizador SnO-OG vy del
blanco SnO a 3 concentraciones.

Por otro lado, en la evaluacidn del fotocatalizador TiO2-OG
(figura 8) se exhiben resultados similares a los obtenidos con
el catalizador SnO-OG, la menor concentracién (0.25 g/L)
presenta menores porcentajes de disminucion. La
concentracién de 0.25 g/L y 0.75 g/L no presenta una
disminucién de la concentracion de fenol en el efluente. La
concentracién de 1.5 g/L presenta mayores porcentajes de
disminucién con un 80% para el fenol, 85% de DQO y 94%

de COD. En cuanto al blanco de TiO,, se observa una
tendencia creciente de mineralizacion al
concentracion,
fotocatalizador mixto.

aumentar la

pero menor a la generada por el

100% m Fenol DQO uTOC
0

80% - % =
[
Ne)
'S
2 60% A
e
L2
T 4% { = =
-c =
X

20% A

0%

025 0.75 15 0.25 0.75 15
TiO, - OG Blanco TiO,

Concentracion (g/L)

Figura 8. Porcentajes de disminucién del fotocatalizador TiO,-OG y del
blanco TiO; a 3 concentraciones.

Las tendencias obtenidas indican que una mayor
concentracion de fotocatalizador  implica una mayor
generacion de radicales hidroxilo, lo cual aumenta la
eficiencia de disminucion de materia organica. Sin embargo,
elevadas concentraciones de fotocatalizador, pueden generar
el efecto pantalla también Ilamado efecto de opacamiento, y
es debido a la turbidez generada en la suspensién, en este
estudio no se observo dicho comportamiento.

Como ya se ha mencionado, los altos porcentajes de
mineralizacion de DQO, pueden ser atribuidos a la
degradacion de los contaminantes orgénicos; sin embargo,
contaminantes como el fenol, no lograron ser mineralizados
en su totalidad, por lo cual no fue posible obtener porcentajes
de disminucion de DQO mayores al 91%.

Segun investigaciones de Giraldo et al. 2004 el pH del agua
no afecta notablemente este tipo tratamiento ya que se han
obtenido buenos resultados empleando TiO. a diferentes
rangos. Sin embargo, se ha comprobado en otras
investigaciones que este parametro afecta el tamafio de las
particulas, la carga superficial y las posiciones de los
méaximos y minimos de las bandas del TiO, debido a su
caracter anfotérico (Buiter et. al 2014).

Continuando con la evaluacion de otro pardmetro del agua
residual, se observa que la presencia de fenol es significativa,
(tabla 1), en una investigacién realizada por Yang et al. 2014,
la eliminacién lograda fue cercana al 13%, en procesos de
adsorcioén sdlo se alcanzo hasta un 5% de disminucion, al
finalizar nuestra investigacion logramos obtener una



diminucién de fenol hasta un 80%, como ya se ha
mencionado, posiblemente pueda deberse a que tanto la
presencia de cloro, la energia absorbida, y las mismas
propiedades del TiO, y OG hacen que este compuesto
presente una mayor actividad fotocatalitica.

Wang et al. 2014 evidenciaron que en procesos de oxidacion
avanzada en presencia de radicales hidroxilo el fenol se oxida
en primera instancia a hidroquinona y luego p-benzoquinona.
Posteriormente, el anillo se rompe para formar acido maleico
conocido como un producto principal de la oxidacién. El
acido maleico puede ser oxidado en &cido mal6nico, &cido
oxalico y acido férmico. El acido maldnico puede ser
oxidado en &cido acético. El acido féormico y el acido oxalico
pueden cambiar uno en el otro la mayoria de los acidos
carboxilicos también pueden ser oxidados directamente en
di6éxido de carbono y agua (Santos et al. 2004).

En la figura 9, se comparan los mejores resultados obtenidos
para los fotocatalizadores evaluados, observando que el
fotocatalizador TiO,-OG, exhibe mayores porcentajes de
disminucidn de carga organica.
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Figura 9. Comparacion entre los mejores porcentajes de disminucién de los
catalizadores: SnO-OG y TiO,-OG.

3.2.3 Caracterizacion por MEB.

La caracterizacion por medio de microscopia electronica de
barrido, evidencia la presencia de cloro en los
fotocatalizadores (ver anexo 3.3 y 3.4), este cloro proviene
principalmente de dos fuentes, la primera en la sintesis de
SnO-0G, ya que la metodologia implementada no permite
una adecuada eliminacion de los iones cloro y la segunda
proviene de los lavados realizados en la sintesis de 6xido de
grafeno.

3.2.4 Caracterizacion por reflectancia difusa.

El andlisis de reflectancia difusa permitié evidenciar que los
fotocatalizadores soportados en oxido de grafeno, absorben
aproximadamente un 80% de la radiacion electromagnética
en la regidn visible (ver anexo 3.5).

3.2.5 Caracterizacién por masas.

Contaminantes como  sulfonamidas, fenoles (3,5-
Dioctoxyphenol) y aromaticos son usualmente identificados
como aquellos compuestos que tienen la mayor probabilidad
de encontrarse en el agua residual hospitalaria (Referencia).
En este caso, los grupos funcionales encontrados fueron
esteres, cetonas, aromaticos y aminas (ver anexo 3.6)

3.2.6 Andlisis estadistico.

3.2.6.1 Analisis descriptivo.

En la figura 10 se observa que la concentracion de fenol tiene

el mismo comportamiento para los diferentes
fotocatalizadores, es decir baja eliminacién del
contaminante, exceptuando el fotocatalizador TiO2-OG al

1.5 g/L, donde se obtiene la mayor eliminacion de fenol del
agua residual.
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Figura 10 Concentracion final de fenol en agua residual, para cada
fotocatalizador a 3 niveles de concentracion.

En cuanto a la variable DQO, la figura 11 muestra que existe
una interaccion entre el fotocatalizador y el nivel de



concentracion, debido a que a diferentes concentraciones en
un mismo fotocatalizador, produce un efecto diferente en la
DQO, por ejemplo se aprecia que el fotocatalizador SnO-OG
a una concentracion de 0.75 g/L obtuvo la DQO mas baja
registrada (en promedio 64.05 ppm), mientras que a la misma
concentracién en el fotocatalizador SnO, alcanzé la DQO
mas alta del experimento (en promedio 579.76 ppm).
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Figura 11 DQO en el agua residual después del tratamiento con los diferentes
fotocatalizadores a 3 niveles de concentracion.

La variable COD  descriptivamente no evidencia una
interaccién entre el fotocatalizador y la concentracion (ver
figura 12), puesto que en todos los fotocatalizadores la
concentracién 0.25 g/L present6 la concentracion mas alta de
COD, siguiendo las concentraciones 0.75g/L y 1.5 g/L,
siendo esta ultima la que registro mas bajas concentraciones,
de este grafico se resalta que el fotocatalizador SnO-OG
presenta mayor eliminacion de materia organica,
observandose un comportamiento similar en la figura 11.
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350 -

OO0 (ppm)
o
=

jl} - H H :

$00 $10.0G TiO: Ti0:-0G

Fotocatalizador

0G

Figura 12 COD en el agua residual después del tratamiento con los diferentes
fotocatalizadores a 3 niveles de concentracion.

3.2.6.2 Diserio factorial (ANOVA).

El analisis estadistico se llevo a cabo empleando el programa
de libre distribucion R versién 3.5.1 (R Development Core
Team, 2018), determinando diferencias estadisticas a un
nivel de significancia del 10%.

Del estadistico F se concluye que la interaccién es
estadisticamente significativa en ambos casos, por lo que
existe evidencia para sugerir que el efecto del fotocatalizador
sobre cada una de los parametros depende de los niveles que
tome la concentracion. (Ver anexo 5 tabla 1).

De acuerdo con lo anterior, y con los resultados obtenidos en
el analisis descriptivo de la variable DQO, se realizan
pruebas Pos-Anova Duncan con el fotocatalizador SnO-OG
a una concentracién de 0.75 g/L, comparandolo con TiO2-
OG 0.75 g¢g/L y TiO,-OG 1.5 g/L debido a que estos
presentaron menor DQO, encontrando que existen
diferencias significativas en ambas comparaciones realizadas
con SnO-OG 0.75 g/L, por lo cual se sugiere que el
fotocatalizador SnO-OG con una concentracién de 0.75 g/L
presenté la mejor disminucién de materia orgénica (Ver
anexo 5 tabla 2).

Por dltimo se compard los fotocatalizadores con menor
concentracion de COD (SnO-0OG 0.75 g/L, SnO-OG 1.5 g/L,
TiO2 1.5 g/L, OG 1.5 g/L, TiO2-OG 0.75 g/L, TiO,-OG 1.5
g/L), concluyendo que no existen diferencias
estadisticamente significativas entre ellos, por lo que no
existe evidencia suficiente para sugerir cual de estos presenta



menor concentracién de COD, sin embargo con respecto a
los demas tratamientos los pares SnO-OG 1.5 g/L-SnO-OG
0.75g/L, TiO,-OG 1.5¢g/L-Sn0O-0G 0.75 g/L, TiO,-OG 1.5
g/L-SnO-OG 1.5g/L registraron menor concentracion de
COD. (Ver anexo 5 tabla 3).

4. Conclusiones.

En la implementacion de fotocatalisis heterogénea, para el
tratamiento de aguas residuales provenientes de clinicas, se
obtuvieron concentraciones finales satisfactorias respecto a
la carga organica, por un lado la DQO cumple con lo
estipulado en la norma nacional de vertimientos (menor a 300
ppm) , pese a ello la concentracion final del fenol en el agua
residual no cumple dicha norma (menor a 0.2 ppm), sin
embargo se obtuvieron buenos porcentajes de disminucién
de DQO (85%), COD (94%) y fenol (80%), siendo el TiO,-
OG a 1.5 g/L, el fotocatalizador que presento la mejor
mineralizacién de contaminantes.

El andlisis estadistico con un nivel de confianza del 90%,
indica que en cuanto a la disminucién de DQO el mejor
fotocatalizador es SnO-OG a la concentracion de 0.75 g/L,
para el COD no hay evidencia de una diferencia significativa
entre SNO-OG y TiO2-OG a las concentraciones de 0.75 g/L
y 1.5 g/L respectivamente, ya que ambos fotocatalizadores
presentaron los mayores porcentajes de disminucion. Por
altimo, en la disminucién de fenol en agua el fotocatalizador
gue presenta mayores porcentajes de disminucién es el TiOz-
OGalb5g/L.
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Sintesis de soporte y fotocatalizadores

Barrido a diferentes longitudes de onda oxido de grafeno.
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Titulacién potencio métrica de ro marchita (SnO)

1.2

Volumen pH

(mL)
0.00 1.3
0.9 1.31
2.2 1.47
3.7 1.54
5,00 1.78
5.7 1.85
6.1 1.92
7.4 2.1
8.1 2.11
8.5 2.2
9.6 2.32
10.5 2.46
11.1 2.51
115 2.55
13.5 2.8
14.5 2.83
15.2 3.01
17.0 3.24
18.5 3.52
220 3.92
25.1 421
26.5 4.35
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2  Caracterizacion del 6xido de grafeno.

2.1 Espectro infrarrojo oxido de grafeno.
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2.2 Resultados del SEM para OG
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3.1

Caracterizacion de fotocatalizadores

Espectro infrarrojo del TiO2-OG 400°C
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3.2

Espectro infrarrojo del ShO-OG 150°C
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3.3

Resultados del MEB para TiO2-OG 400°C

Spectrum

Spectruml

Spectrum 2

Spectrum 3

Spectruma

Spectrumb5

Spectrumb

I stats.

Yes

C

24.086

21.07

39.86

2339

18.83

3591

3243

3242

27 .86

4507

32.64

32.80

Ti

1351

16.51

3218

3154

48.53

11.29

Total

100.00

100.00

100.00

100.00

100.00

100.00

17



3.4

Resultados del MEB para SnO-OG 150°C

Spectrum
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3.5

Datos de reflectancia difusa TiO2-OG 400°C, blanco TiOz, SnO-OG 150°C, blanco SnO.
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3.6 Resultados de la espectrometria de masas del agua residual antes y despues del tratamiento
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4 Resultados del disefio experimental
Tabla de datos experimentales obtenidos en el tratamiento del agua residual con diferentes fotocatalizadores.

Fotocatalizador Concentracion FENOL DQO TOC
(g/L) (ppm) (ppm) (ppm)
Adsorcién (promedio) 0 5 634.7 669.21
Fotolisis (promedio) 0 5 598.3 601.4
5 356 504.56
0.25 5 328 525.44
Promedio 5 342 515
0.75 5 68.23 34.56
Sn0O-0G ' 5 59.87 46.14
Promedio 5 64.05 40.35
15 4 189.56 40.1
' 2 195.58 36.3
promedio 3 192.57 38.2
5 435 708.5
0.25 5 21 7246
Promedio 5 428 716.55
5 585.65 312
Sno 0.7 5 573.87 328
Promedio 5 579.76 320
15 5 324.6 150.56
' 5 334.2 215.6
promedio 5 329.4 183.08
5 456 618.9
0.25 5 530 604.54
Promedio 5 493 611.72
5 256.4 432
0G 0.75 5 229.38 468
Promedio 5 242.89 450
15 5 233.4 82.13
' 5 218.02 71.67
promedio 5 225.71 76.9
5 364.56 502.6
0.25 5 413.44 493.4
Promedio 5 389 498
_ 0.75 5 106.3 75.45
TiO2-0G ' 5 123.5 69.324
Promedio 5 114.9 72.387
15 1 101.41 42.30
' 1 98.15 36.5
promedio 1 99.78 39.4
0.25 3 457.87 596.78
' 3 442.75 544.02
Promedio 3 450.31 570.4
_ 0.75 5 391.0 303.54
TiO2 ' 5 387.16 236.66
Promedio 5 389.08 270.1
15 5 349.60 56.45
' 5 381.32 71.35
promedio 5 365.46 63.9
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5  Anélisis estadistico del disefio experimental.

Disefio Factorial (ANOVA)
Resultados
En la Tabla 1 se muestra los resultados obtenidos para cada uno de los parametros, se puede apreciar que la interaccion es
estadisticamente significativa en ambos casos, por lo que existe evidencia para sugerir que el efecto del Fotocatalizador sobre
cada una de los parametros depende de los niveles que tome la concentracion.

Tabla 1 de analisis de varianza para evaluar el efecto de los factores en las variables

Parametro
Factor DQO COD
Estadistico Valor-p Estadistico Valor-p
Fotocalizador 195.6 ~0 115.6 ~0
Concentracion 227.0 ~0 1366.5 ~0
Interaccion 53.5 ~0 26.5 ~0

De acuerdo con lo anterior, y con los resultados obtenidos en el analisis de la variable DQO, se realizan las pruebas Pos-
Anova Duncan con el tratamiento SnO-OG y concentracién 0.75, comparandolo con los tratamientos TiO2-OG 0.75 y TiO»-
OG 1.5 (dado que estos son los que presentaron menor DQO). En la tabla 2 se presentan los resultados encontrados, se
observa que existen diferencias significativas en ambas comparaciones realizadas con SnO-0G:0.75, mas adn la diferencia
es positiva por lo cual se puede sugerir que el fotocatalizador SnO-OG con una concentracion de 0.75 fue el que presentd
menor DQO.

Tabla 2 comparacién con los tratamientos de menor DQO

Comparacion Diferencia Valor-p
TiO,-0G:0.75 - SnO-0G:0.75 50.85 0.02647*
TiO»-0G:1.5 - Sn0-0G:0.75 35.73 0.09055*
TiO-0G:1.5 - TiO,-0G:0.75 -15.12 0.45587

*Efecto significativo al 10%
En la tabla 3 se presentan los resultados obtenidos de las comparaciones realizadas con los tratamientos que menos COD
presentaron (SnO-0G:0.75, SnO-0G:1.5, TiO:1.5, OG:1.5, TiO,-0G:0.75, TiO,-OG:1.5), se puede apreciar no existen
diferencias estadisticamente significativas, por lo que no existe evidencia suficiente para sugerir cual de estos presenta menor
concentracién de COD, sin embargo con respecto a los demas tratamientos estos son los que registraron menor nivel de COD.

Tabla 3 comparacidn con los tratamientos de menor COD

Comparacion Diferencia Valor-p
TiO,-0G:0.75-Sn0O-0G:0.75 32.04 0.18770
0G:1.5-Sn0-0G:0.75 36.55 0.14648
Sn0-0G:1.5-Sn0-0G:0.75 -2.15 0.92768
Ti02:1.5-Sn0-0G:0.75 23.55 0.30223
TiO2>-0G:1.5-Sn0O-0G:0.75 -0.95 0.96619
0G:1.5-Ti0,-0G:0.75 451 0.84053
Sn0-0G:1.5-Ti02-0G:0.75 -34.19 0.17998
Ti0,:1.5-Ti0»-0G:0.75 -8.49 0.70562
TiO2-0G:1.5-Ti0,-0G:0.75 -32.99 0.18749
Sn0-0G:1.5-0G:1.5 -38.70 0.13632
TiO,:1.5-0G:1.5 -13.00 0.58481
TiO,-0G:1.5-0G:1.5 -37.50 0.14358
Ti02:1.5-Sn0O-0G:1.5 25.70 0.29952
TiO2-0G:1.5-Sn0-0G:1.5 1.20 0.95730
TiO,-0G:1.5-Ti0,:1.5 -24.50 0.30855
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