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RESUMEN

La fotocatalisis es un proceso que se da gracias a la absorcidon de la luz por parte de
un catalizador (con propiedades de semiconductor), originando un aumento en la
velocidad de una reaccion quimica. En la actualidad se buscan distintas alternativas
tecnolégicas que permitan el estudio y andlisis de la capacidad fotocatalitica de
diversos materiales semiconductores, debido a que esta propiedad permite la
degradacion, e incluso la mineralizacion, de gran variedad de compuestos organicos
e inorganicos, siendo un método interesante, novedoso y econdémico respecto a

metodologias convencionales.

Los espacios donde se llevan a cabo los procesos fotocataliticos se conocen como
reactores fotocataliticos; su tamafio y forma depende del tipo de fuente de iluminacién
y su disposicion. La fuente de iluminacion puede ser natural o con ldmparas que
permitan la simulacion del espectro de luz que se desea trabajar. El disefio de un
reactor fotocatalitico implica ciertos requerimientos que permitan un buen contacto
entre el catalizador y la sustancia que se busca degradar, ademas de una exposicion
eficiente del catalizador a la luz. El estado del fotocatalizador (suspendido o adherido
a un soporte), la posicion de la fuente de radiacion (inmersa, externa o distribuida) y el
tipo de iluminacién, conforman el modelo que garantiza la Optima operacion de la

reaccion que ocurre al interior del dispositivo.

De acuerdo con lo anterior, en este documento se reporta el disefio y la construccién
de un reactor fotocatalitico de luz solar simulada, a escala de laboratorio, que brinda
la posibilidad de estudiar la actividad fotocatalitica de algunos materiales
semiconductores, impulsados por radiacion solar simulada. El reactor permite hacer
un analisis cualitativo y cuantitativo de la cantidad de oxigeno liberado en la
descomposicion de peroxido de hidrogeno siendo que su uso disminuye

considerablemente la cantidad de catalizador a utilizar dentro de la reaccion.
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Los espacios donde se estudian los procesos fotocataliticos se conocen como
reactores fotocataliticos, en los cuales es posible disminuir especies contaminantes y
ciertos compuestos que no se disuelven facilmente mediante métodos convencionales.
Diferentes conceptos con una amplia variedad de disefios han sido propuestos y
desarrollados, en un continuo esfuerzo por aumentar la eficiencia y reducir los costos
de los sistemas fotocataliticos para la descontaminacion y el tratamiento de aguas y

gases.

Tomando en cuenta lo descrito con anterioridad, gracias al amplio estudio de los
procesos de fotocatalisis, nacié el interés de disefiar y construir un reactor
fotocatalitico. El objetivo central de la investigacion que se consigna en este
documento fue disefiar y construir un reactor fotocatalitico, simulando la luz solar, a
escala de laboratorio, su posterior construccion y su puesta en funcionamiento,
evaluando la capacidad fotocatalitica de algunos materiales semiconductores, tanto
comerciales como productos de investigacién, a partir de la descomposicion del
peréxido de hidrégeno, teniendo como variable a medir la cantidad de oxigeno

desprendido en la reaccion.

Se espera que el reactor sea de gran utilidad dentro de la investigacion que se
desarrolla al interior de los laboratorios de los Departamentos de Fisica y Quimica de
la Universidad del Cauca, permitiendo ampliar la gama de aplicacion de las muestras
obtenidas en sus laboratorios, en cuanto a la evaluacion de la posible capacidad
fotocatalitica de materiales semiconductores. Para alcanzar tal objetivo general fue
necesario inicialmente tener una idea clara de los conceptos involucrados en el
desarrollo, lo que se encuentra consignado en el capitulo I. La estructura del
documento se planedé de modo que contuviera secuencialmente cada uno de los
objetivos especificos, asi: la etapa dedicada a la eleccién, caracterizaciéon e
implementacion de la fuente de iluminacién se encuentra en el capitulo II. En el capitulo
Il se expone cdmo se escogieron cada una de las partes del reactor, a partir de los
disefios mas apropiados, para construir un prototipo que permitiera evaluar las
opciones determinadas. Posteriormente, en el capitulo IV se detalla la seleccion

realizada del método de medicion para los parametros dados por las variables

17



involucradas en el proceso (seguimiento de produccién de oxigeno, temperatura,
iluminacién). El modelo definitivo del reactor y su implementacién, ademas de las
mediciones adquiridas durante los ensayos de funcionamiento del sistema, haciendo
uso de muestras de algunos materiales semiconductores como TiO2 comercial, ZnO
comercial y manganita Lao.7Cao.2Bao.1MnQOs, se presentan en el capitulo V, al igual que
los analisis correspondientes. Finalmente, se presentan las conclusiones, elaboradas

con base en todo lo ocurrido durante el desarrollo de la investigacion.

En la parte final del documento se incluyen cuatro anexos con informacion que puede
ser de interés para el lector: Anexo A, proceso de montaje para la medicién de oxigeno;
Anexo B, tabla de datos usados para la calibracién del sensor de distancia; Anexo C,
tablas de los datos adquiridos con el sensor, cantidad de moles de O: liberado,
concentracion de Oz y relacion C/Corespectiva; Anexo D, recomendaciones y trabajos

futuros.
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Capitulo I:

CONCEPTOS GENERALES Y

CONTEXTO

Por tanto, le llamaremos la fuerza catalitica
y llamaré catalisis a la descomposicion de
los cuerpos por esta fuerza, de la misma
manera que nosotros llamamos “Analisis”
a la descomposicion de los cuerpos

por medios quimicos y afinidad.
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Como primer paso en la construccion de un reactor fotocatalitico es necesario tener
claros algunos conceptos basicos. Después de una revision cuidadosa de textos y la
correspondiente sistematizacion de informacion, a continuacibn se presenta
informacion sobre los fundamentos de la catalisis, los semiconductores y la
fotocatdlisis; se expone lo que se entiende por reactor fotocatalitico y se enumeran los
diferentes tipos de reactores, ademas se muestra el contexto para el cual se desarrolla

el trabajo de investigacion.

1.1. Catédlisis

“

Se considera a Jons Jacob Berzelius el padre de la catalisis: “... Por tanto, le
llamaremos la fuerza catalitica y llamaré catalisis a la descomposicion de los cuerpos
por esta fuerza, de la misma manera que nosotros llamamos ‘Analisis” a la
descomposicion de los cuerpos por medios quimicos y afinidad.l” No obstante, la
definicion actual se le atribuye a Wilhelm Ostwald: “La catalisis es la aceleracion de
una reaccién quimica, la cual se produce lentamente por la presencia de una sustancia

extrana.”

Se conoce como catdlisis al proceso por el cual se acelera una reaccion quimica, por
la accién de una sustancia denominada catalizador. En esta investigacion se us6 una
catalisis de tipo heterogénea ya que el catalizador se encuentra en una fase diferente
(sdlida) que la muestra a tratar (liquida). Generalmente, la mayoria de los catalizadores
heterogéneos son sélidos que actuan sobre sustratos en una mezcla de reaccion
liquida o gaseosa. El area superficial total del sélido tiene un efecto importante en la
velocidad de reaccién ya que a menor tamafio de particula del catalizador, mayor area

superficial, mayor sera la velocidad de reaccion [1].

1.2. Semiconductor

1 Berzelius 1835, citado en Tras las huellas de la catélisis, A. Ramirez, J. Sandoval.
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Todo solido contiene electrones en sus atomos constituyentes y estos materiales
sélidos pueden clasificarse de acuerdo a sus propiedades como: aislantes, metalicos,
semimetalicos o semiconductores. En los cristales que conforman un material, los
electrones se encuentran dispuestos en bandas de energia separadas por regiones de
energia en las que no existen orbitales electronicos ondulatorios. Estas regiones
“prohibidas” se denominan bandas prohibidas o bandas de energias prohibidas (Eg),
siendo el resultado de la interaccion de las ondas de los electrones de conduccion con
los ndcleos ionicos del cristal. Un cristal se comportara como aislante si las bandas
permitidas de energia estan llenas o vacias, ya que no hay ningun electrén que pueda
moverse en un campo eléctrico. En cambio, el cristal sera metdlico si tiene una o mas
bandas parcialmente llenas (~ 10% - 90%). Sera semiconductor o semimetalico, si el

cristal posee una o dos bandas ligeramente llenas o ligeramente vacias [2].

En un material metélico, los electrones de valencia de sus atomos constituyentes son
electrones de conduccion y se mueven de forma casi completamente libre a través del
volumen del metal. Para un material semiconductor, se tiene una banda de energia
prohibida ubicada entre una banda de conduccién de electrones vacante y una banda

de electrones de valencia llena, como se muestra en la figura 1.1.

Banda de conduccion vacante

Energia

Banda prohibida I Eg

Banda de valencia llena

Figura 1.1. Esquema de bandas correspondiente a un material semiconductor [2].

La banda prohibida (Eg), en un semiconductor, es la diferencia de energia entre el
punto mas bajo de la banda de conduccion y el méas elevado de la banda de valencia,
los cuales se denominan: borde de la banda de conduccién y borde de la banda de

valencia respectivamente. Cuando se aumenta la temperatura a la cual se encuentra
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un material, los electrones se excitan térmicamente desde la banda de valencia hasta
la banda de conduccién. Asi mismo, es posible que un electrén realice este “salto” de
banda, dandole la energia necesaria a partir de una determinada radiacion

electromagnética [2].

En la tabla 1.1 se muestran los valores de banda prohibida de energia para algunos

materiales semiconductores [3].

Tabla 1.1. Valores de Eq4 para algunos materiales semiconductores [3].

Semiconductor  1O? TiO: ZnO  a-Fe:0; a-ZnS CdS ZnSe
(rutilo) (anatasa)
Eq (€V) 3,03 3,20 3,35 220 368 243 258

1.3. Fotocatélisis

Es la reaccion catalitica propiciada por la absorcidon de luz por parte de un catalizador
de naturaleza semiconductora; éste proceso posibilita el estudio de la actividad
fotocatalitica, propiedad inducida por la incidencia de fotones con energia igual o
superior a la energia de la banda prohibida del semiconductor en su superficie, lo que
provoca que los electrones de la banda de valencia se exciten y pasen hacia la banda
de conduccién, dejando huecos en la banda de valencia y generando pares electron-
hueco que posteriormente pueden aprovecharse para llevar a cabo reacciones de
oxido-reduccioén; teniendo asi la posibilidad de aplicaciones en la oxidacién y reduccion
de compuestos organicos, y la reduccion de iones inorganicos [4]. Para que estos
procesos se lleven a cabo es necesaria la presencia de agentes oxidantes, los que
permiten la formacion de radicales libres, de los cuales los mas reconocidos y

utilizados son el peroxido de hidrégeno, el ozono, etc. [5]

La velocidad de la reaccion fotocatalitica depende de factores como la intensidad de
la luz incidente, asi como de la velocidad de recombinacién entre electrones y huecos.

Dicha recombinacion es creada por energia luminosa y no por energia térmica [5].
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Al encontrar en la fotocatalisis una alternativa que aporta beneficios a distintas
necesidades industriales, surgié el interés de investigar otras metodologias y
tecnologias fiables que permitan propiciar la reaccién y posteriormente estudiar la

actividad fotocatalitica de materiales semiconductores [5].
1.3.1. Reactor fotocatalitico

Se define como un espacio que se adapta para llevar a cabo un proceso fotocatalitico.
Se disefa con el fin de impulsar dicha reaccién quimica; su tamafo y forma depende
del tipo de fuente de iluminacion y su disposicion [5]. Fue hasta el planteamiento de
los primeros disefios de plantas piloto que aparecen disefios optimizados para
procesos de fotocatalisis con TiO2 (6xido de titanio) y posteriormente los reactores que
funcionan con luz solar. Desde entonces diferentes conceptos con una amplia variedad
de disefios han sido propuestos y desarrollados, en un continuo esfuerzo por aumentar
la eficiencia y reducir los costos de los sistemas fotocataliticos para la
descontaminacion y el tratamiento de aguas y gases [6].

En el reactor construido se llevo a cabo el proceso de fotocatalisis heterogénea, el cual
forma parte de una serie de tecnologias avanzadas que comprenden la generacion de
especies oxidantes en un medio acuoso. Estas especies reaccionan con los
contaminantes organicos degradandose en oxigeno e hidrogeno, diéxido de carbono,

e iones inorganicos [7].

Varios autores [12, 13] han estudiado la descomposicion de peroxido de hidrogeno
(H202) mediante fotocatalisis (Ecuacion 1.1), haciendo posible ademas evaluar
diferentes semiconductores como TiO2 (6xido de titanio), ZnO (6xido de zinc) por

métodos como la medicion del volumen de oxigeno liberado.
! (2.2)
H202 _)EOZ-I_HZO -

Existen dos factores importantes al momento de disefiar un reactor fotocatalitico:
conseguir un buen contacto entre los reactivos y el catalizador, y lograr una exposicion
eficiente del catalizador a la luz util para el proceso (distribucion éptima de luz dentro
el reactor) [8].
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Al tratarse de un reactor para fotocatalisis heterogénea, el proceso de disefio se
complica al tener que afadir otra fase al sistema, por lo que es indispensable
considerar parametros como la disposicion y distribucion del catalizador, mezclado e
interaccidn entre los reactivos y catalizador, y aprovechamiento energético de la

radiacion [8].
Para la disposicion del catalizador las opciones son:

e Semiconductor en suspension.

¢ Fijado en algun tipo de soporte para el caso de procesos con liquidos [8].

Las investigaciones iniciales de los fundamentos de la foto-degradacion se hicieron
con reactores de iluminacion artificial (lAmparas); de esta manera se podrian controlar
las condiciones experimentales, ademas de presentar radiaciones continuas en
longitudes de onda deseadas, lo que no se logra al trabajar con radiacion solar ya que

la iluminacion va cambiando continuamente [5,8].

La posicion de la fuente de iluminacion es una caracteristica distinguible de un reactor

fotocatalitico, puesto que determina diferentes configuraciones:

e Reactores con una fuente de luz inmersa.
e Reactores con una fuente de luz externa.

e Reactores con fuentes de luz distribuidas [8].

Los disefios que sitdan la fuente de iluminacion en el centro del reactor, y alrededor de
la muestra son los que dan mejores resultados, cabe resaltar la existencia de
prototipos comerciales basados en estos principios como el patentado por Nulite [6];
mientras que los reactores con fuente externa las lamparas se ubican fuera del reactor
siendo necesario que la irradiacion sea transportada por medios Opticos como

reflectores [5].
1.3.1.1. Tipos de reactores

La aplicacion practica de todo proceso fotocatalitico va a requerir el disefio de un
reactor que sea eficiente. Las investigaciones realizadas a nivel de laboratorio se han

basado en dispositivos experimentales cuya importancia radica en la obtencion de
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unas condiciones experimentales que permitan una adecuada reproducibilidad de
resultados para conocer la influencia de los diferentes parametros ya mencionados;
sin embargo en el transcurso de los afios se ha buscado que los conocimientos
obtenidos a partir de este tipo de dispositivos puedan ser llevados a aplicaciones
practicas. Diferentes conceptos con una variedad de disefios han sido propuestos y
desarrollados en un continuo esfuerzo por aumentar la eficiencia y reducir los costos,
entre los que se destacan reactores con recirculacion, reactores de mezcla completa,

reactores que utilizan luz solar [8].
A. Reactores con recirculacién

La recirculacion se realiza con el fin de lograr la descomposicién o mineralizacion
completa de contaminantes. En este proceso la velocidad de la reaccion se ve
favorecida con concentraciones altas, la concentracidon inicial va disminuyendo
progresivamente a medida que se consume el reactivo; por lo que es conveniente
recircular para favorecer la velocidad de la reaccion y optimizar el proceso, siendo

posible realizar un seguimiento y control de la dinamica del fluido [8].
B. Reactores de mezcla completa

Este tipo de reactor es comun en procesos industriales, se trata de un tanque con
agitacion que opera continuamente. Trabaja en estado estacionario, de modo que no
existen cambios de concentracion ni temperatura debido a que su contenido debe ser
lo mas uniforme posible; por lo que se modela sin variaciones especiales en la
concentracion, temperatura o velocidad de reaccion en cualquier punto del reactory a
la salida del mismo. A su vez, puede operar en continuo o discontinuo. En continuo,
los reactivos se introducen al comienzo de la reaccion, y una vez la temperatura y
presién alcanzan cierto nivel, se deja transcurrir la reaccién durante el tiempo
necesario. En discontinuo la composicién de la mezcla reaccionante y la temperatura

pueden variar en el tiempo de operacion [8].

Este reactor utiliza una lampara o luz solar y opera de forma muy simple; se basa en
la optimizacién de la dinamica del fluido, la carga del catalizador en una tela de fibra

de vidrio y la iluminacién. Para lograr su propésito requiere la instalacion de un sistema
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de canastas de placa metalica que sostienen la tela de vidrio impregnada con
catalizador, mientras que la luz ilumina directamente una parte de la tela y la parte de

atras es iluminada por la luz dispersada [9].
C. Reactores con colectores solares cilindro-parabdlicos

Son sistemas estéaticos con una superficie reflectante enfocada hacia un foto-reactor
cilindrico. Gracias al disefio de su superficie, gran parte de la radiacion al &rea puede
ser recogida y estar disponible a lo largo de todo el proceso fotocatalitico, ademas la
radiacion reflejada es distribuida a lo largo de la parte trasera del tubo, teniendo como
resultado la mayoria de la circunferencia del foto-reactor iluminada [9]. Este tipo de
disefios requiere el uso de filtros que permitan una reproducibilidad de la iluminacion

gue se requiere [10].

Cabe destacar que existen otros tipos de reactores para fotocatalisis como: de
recirculacion de geometria rectangular, anular con sistema de canastas, con

recirculacion y sistema de aireacion, entre otros [8].

1.4. Contexto

Una de las formas para evaluar la actividad fotocatalitica de un semiconductor es
mediante la medicion de oxigeno liberado en la reaccién, analogo a lo que ocurre en
la quimica verde con el proceso de fotosintesis. La luz del sol es capturada para
propiciar la oxidacion del agua y producir oxigeno atmosférico, catalogandose el uso
de la luz solar como fuente para procesos fotosintéticos y de foto-degradacion [12].
La limitacion que tiene la radiacion solar es la baja proporcion de radiacion ultravioleta
por lo que las nuevas investigaciones [9, 10, 12] se centran en encontrar
semiconductores activos en el visible, de esta manera resulta interesante disefar
tecnologias que se adapten a estos nuevos conocimientos y evaluar la posibilidad de
llevarlos a una aplicacion practica, ademas de evaluar la respuesta fotocatalitica de
los materiales con relacion a la longitud de onda que incida en su superficie [11].

La descomposicion de H,0, (peroxido de hidrégeno), es una prueba reportada para

evaluar y estudiar diferentes semiconductores cataliticos, como ZnO (0xido de zinc) y
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TiO, (di6xido de titanio) mediante su actividad catalitica. Cuando el proceso ocurre
bajo irradiacion de luz es usualmente investigada por metodologias complejas como
resonancia paramagnética, pruebas luminicas por quimioluminiscencia, pruebas de
fluorescencia, métodos fotométricos, etc. Mientras que la descomposicion sin
radiacion es tipicamente evaluada siguiendo la produccion de Oz siendo una

metodologia simple y econémica [12, 13].

De acuerdo al contexto presentado, surgio el interés de disefiar y construir un reactor
fotocatalitico de radiacion solar simulada, que ademas de propiciar una reaccion de
este tipo, permiti6 evaluar la actividad fotocatalitica de algunos materiales
semiconductores por medio del seguimiento de Oz liberado en el proceso, a partir de

la descomposiciéon de H202, con y sin iluminacion.
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Capitulo Il

DETERMINACION DEL SISTEMA
DE ILUMINACION

Se buscaron tipos de fuentes de iluminacion para
simulacién de radiacion solar.

Se determind la opcién mas adecuada,

se caracterizé.
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Como ya fue mencionado, la fotocatélisis es un proceso que se da gracias a la
absorcién de la luz por parte de un semiconductor, propiciando una reaccion quimica.
La fuente de iluminacion puede ser natural o con lamparas que permitan la simulacion
del espectro de luz que se desea trabajar; el inconveniente con la luz natural radica en
que proporciona un amplio rango de longitudes de onda que no es constante,
dificultando la monocromaticidad en la fuente de iluminaciéon y la evaluacion del
proceso, contrario a lo que ocurre con el uso de lamparas que posibilitan la

determinacion del tipo de luz que se requiere dentro del reactor.

De acuerdo con el objetivo de la investigacién, el interés radica en usar parte del
espectro electromagnético, especificamente en la regién que se conoce como “luz
visible”, cuya longitud de onda esta aproximadamente entre 400 nm y 700 nm (figura
2.1) [14].

—~ 7V VVVVWWWWWWWWW

Rayos
gamma

Tipo de radiacion Ondas de radio Microondas Infrarrojo IUItravioIeta Rayos X

Longitud.de'onda 30 mm
(aproximada)

1mm 10 nm 0.01 nm

Luz visible

700 nm 600 nm 500 nm 400 nm
Figura 2.1. Espectro electromagnético [14].

Con el fin de escoger el tipo de iluminacion en el interior del reactor con un rango de
longitud de onda adecuado, se debe tener en cuenta la “temperatura del color”,
definida como la relacién entre la temperatura y el aspecto cromatico de la luz, tal como
se observa en la figura 2.2. Cuando una lampara funciona con un voltaje de valor
superior para el que se fabric6, la temperatura en su filamento es alta, y por tanto, la
luz sera “mas fria en color”, es decir, considerablemente més blanca. Asi, cuando se
trabaja con una temperatura menor a 3300 K se habla de un color calido (blanco rojizo)
de laluz, en un rango de 3300 K a 5000 K se tiene un color intermedio (blanco), y para

valores mayores a 5000 K sera un color frio (blanco azulado) [15].
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1800K l 1000K - Velas, lamparas de aceite

2000K - Amanecer o atardecer, ldmparas de tungsteno

4000K 2500K - Bombillas

3000K - Luz continua de estudio

4000K - LaAmparas de magnesio

5500K 5000K - Luz de dia normal, flash
5500K - Luz de mediodia
8000K 6000K - Dia muy soleado con cielo totalmente despejado

7000K - Cielo ligeramente nublado
8000K - Cielo brumoso
12000K
9000K - Sombra en un dia despejado
10000K - Cielo muy brumoso

16000K 11000K - Cielo azul sin sol
L |

Figura 2.2. “Temperaturas de color” en escala Kelvin [15].

Ya que la reaccion fotocatalitica se produce por efecto de la absorcién de luz [7-10],
se requiere que el semiconductor sea iluminado constantemente durante el desarrollo
de dicha reaccion quimica dentro del reactor. ElI semiconductor, material
semiconductor, ocasiona un efecto de apantallamiento que dependera de su
concentracion, y esta directamente ligado a la posicion de la fuente de iluminacion en
el reactor, convirtiéndose en un parametro determinante para el buen funcionamiento
del reactor fotocatalitico. En la figura 2.3 se observan tres formas alternativas de

posicionar la fuente de radiacion:

(a) (b) ©

Figura 2.3. Posibles ubicaciones de la fuente de radiacion y su efecto en la
iluminacion dentro de un reactor: (a) con la fuente centrada en el interior de la
muestra, (b) con la fuente en el exterior de la muestra, (c) con la fuente ubicada en
un lado de la muestra [8].

A partir de esta informacion, se buscaron las diferentes opciones de lamparas dentro
del mercado que permitieran observar cdmo seria su disposicién en el interior del

reactor y su interaccion con la muestra, se muestran algunos en la figura 2.4.
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Figura 2.4. Distintos bombillos considerados para fuente de iluminacion del reactor

[16].

Es deseable que el sistema de iluminacion sea tal que la luz incida totalmente sobre la
muestra. Asi, para posibilitar que ocurra la reaccién aun para bajas concentraciones
de semiconductor, se considera usar un tubo de didmetro cercano a media pulgada
como “porta muestras”, lo que hace necesario escoger una ubicacion “éptima” de la

fuente de luz que se ajuste a las condiciones de disefio.

En la figura 2.3a la disposicion de la fuente luminica al interior del reactor es compleja,
ya que requiere encontrar una fuente de luz que quepa dentro del tubo, y que cuente
con una proteccién impermeabilizante puesto que la muestra de perdxido de hidrégeno
a tratar circulara en estado liquido por el tubo, ademas si quedan residuos del material
en la lampara no se estaria garantizando el total de la reaccion. Las disposiciones
presentadas en las figuras 2.3b y 2.3c solucionan esta dificultad, no obstante en 2.3c
se presenta el problema del alcance luminico, ya que si no se encuentra una fuente de

alta iluminacion, la muestra quedara muy poco expuesta a la luz.

Por lo anterior, la disposicion 2.3b es la escogida de acuerdo con lo descrito con
anterioridad, siendo que en el mercado hay una amplia gama de lamparas que pueden

ser adaptadas a espacios especificos del reactor.

2.1. Fuente de lluminacion

Con la informacion anterior y con el fin de escoger la fuente y su ubicacién dentro del
reactor fotocatalitico, a continuacion se presentan diferentes tipos de iluminacion, sus

caracteristicas y algunos tipos de lamparas.

2.1.1. lluminacion Fluorescente
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Este tipo de iluminacion se origina como consecuencia de una descarga eléctrica en
presencia de vapor de mercurio a baja presion. La luz se genera por el fenébmeno de
fluorescencia, en donde ciertas sustancias son excitadas por radiacion ultravioleta
emitida por los atomos des-excitados del vapor de mercurio, transformando esta

radiacion no visible en otra de onda mas larga que da lugar a radiaciones visibles [17].

Las caracteristicas de radiacién, como la temperatura de color y el indice de
rendimiento cromatico?, se determinan por el tipo y composicion del polvo fluorescente
empleado, logrando una mayor eficiencia en la conversion de la radiaciéon y que no

ocurra absorcién de la radiacion visible [18].

La gama de tonalidades esté establecida en tres categorias bésicas, segun el polvo
fluorescente, y por ende segun la temperatura de color, cuyo espectro queda como se

observa en la figura 2.5.

Blanco Célido

Blanco frio

Luz de dia

h

(a) (b) (©)

Figura 2.5. Espectro de luz fluorescente: (a) blanco calido (tonalidades calidas: 2.700

- 3.100 K), (b) blanco frio (tonalidades frias: 3.800 - 4.500 K), (c) luz de dia
(tonalidades luz de dia: 6.500 - 7.500 K) [18].

Dentro de este tipo de iluminacién se encuentran, entre otros, el bombillo fluorescente

y el tubo fluorescente.

En la tabla 2.1 se consideran las principales caracteristicas de la iluminacion

fluorescente.

2 El indice de rendimiento cromatico es un sistema internacional de medida que indica la capacidad que
tiene una fuente luminica para reproducir los colores fielmente en comparaciéon con una fuente de luz
natural [18].
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Tabla 2.1. Ventajas y desventajas del uso de iluminacion fluorescente [18].

Ventajas Desventajas

e Ciclos continuos de encendido-

e Bajo consumo eléctrico. .
apagado acortan su vida util.

e Alta luminosidad sin mayor potencia de
consumo.

e Rendimiento luminoso: 50 - 90 Im/W.
e Vida util: 5000 - 75000 h.

e Tarda un tiempo en encender.

e Esdiscontinua: parpadeos en la luz
emitida.

e Alto contenido de mercurio.

2.1.2. lluminacién LED

Los diodos emisores de luz, mejor conocidos como LED (Light Emitting Diode), son
dispositivos fabricados con materiales semiconductores (AlGaAs o GaAsP) que emiten
luz con una longitud de onda monocromatica especifica cuando son polarizados de
forma directa; su emision de luz se da de manera espontanea, ya que se obtiene como
resultado de la recombinacion entre huecos y electrones [19].

Dentro de las emisiones LED producidas hasta el momento, se encuentra: infrarroja,
roja, naranja, amarilla, verde, azul, y emision ultravioleta [19]. Ademas existen LEDs
emisores de luz blanca con dos picos de emisidn que corresponden al color azul y
verde, tal como se observa en la figura 2.6.

025 A5

0.2+

=
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= 5457
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Logtudce O |

Figura 2.6. Espectro de emision de un diodo LED comercial de color blanco [20].

Usualmente en el mercado se reportan las emisiones de luz con base en espectros de
temperatura de color, tal como se muestra en la figura 2.7.
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Figura 2.7. Espectro de emision radiante de un diodo LED de color blanco tomando en
cuenta la temperatura del color [20].

En este tipo de iluminacion se tienen como caracteristicas mas relevantes, las
mencionadas en la tabla 2.2.

Tabla 2.2. Ventajas y desventajas del uso de iluminacién LED [19].

Ventajas Desventajas

e En general, presenta averias a partir
e Resistente a temperaturas extremas. de los 65 °C.

* Arranque instantaneo. e Requiere disipacion de calor.

e Nivel de iluminacion regulable. e La eficiencia luminosa promedio es

e Baja potencia (no requiere balasto). inferior a 25 Im/W.

e Tiempo de vida: 50.000 horas. e Necesita una fuente de alimentacion
 No tiene gases contaminantes. estabilizada (aumento en costo de
adquisicion).

Entre los tipos de lAmparas que se han creado a partir de la tecnologia LED, se destaca

la lampara LED tipo Mazorca (Im R7S), la cinta LED SMD 3528 (ASL080102), y la cinta
LED SMD 5050 (ASL030102) [21].

2.2. Determinacion de la fuente de iluminacion y del disefio del médulo éptico

La fuente de iluminacion para el reactor debe garantizar la simulacion de la radiacion
solar. Como se observa en la tabla 2.1 y en la tabla 2.2, en comparacion con las
lamparas fluorescentes, las cintas compuestas por bombillos de diodos LED presentan

diversas ventajas; de estas se toma en consideracion su bajo consumo energético, ya
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gue poseen dos dispositivos para su encendido (reactancia y cebador), los cuales
disipan energia por si mismos, haciendo que la emision de calor sea muy baja [18].

La radiacion emitida por estas lamparas presenta caracteristicas que corresponden a
las de la radiacion emitida por el sol, principalmente, un espectro similar al de la luz
solar que cumple con el requerimiento de tener una longitud de onda mayor a 400 nm.
Ademas, es posible aumentar la intensidad de la radiacion uniendo una gran cantidad
de estas cintas, obteniéndose un arreglo que genera una intensidad de luz mayor al

centenar de limenes.

Determinada la fuente, se procedié a escoger un disefio del interior del reactor. El
tamafo y flexibilidad que presenta la cinta LED (figura 2.8) ofrece la posibilidad de

direccionar la luz, adaptandose a diferentes espacios segun sea requerido.

Figura 2.8. Cinta LED comercial utilizada en esta investigacion.

Por lo anterior, se decidié cubrir con cinta LED el interior de la carcasa del reactor,
permitiendo obtener una iluminacion en todas las direcciones. Con el fin de que un
dafio en un solo chip LED no dafie el resto de la instalacion, se opt6 por una conexion
en paralelo para las cintas (conectadas anodo-anodo, catodo-catodo), lo que requirid

las siguientes condiciones:

e Todas las cintas deben tener la misma fuente de alimentacion (12 V DC).

¢ Uso de un transformador de voltaje que regule la salida de la fuente tipica (110 V
AC — 12V DC).

El esquema de conexion eléctrica se puede observar en la figura 2.9a. En el mercado
se encuentra un rollo de cinta LED de 5 m de longitud, y de acuerdo a la geometria del
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reactor, se dividio en partes iguales de 10 cm (cada una con 6 LEDs) para lograr cubrir
toda la carcasa, ademas de garantizar una iluminacibn homogénea para el foto-
reactor, el esquema eléctrico de conexidn para estos tramos de cinta se muestra en la
figura 2.9b.

Fuente de Tira led
alimentacion Monocolor
AW, - X T T T S T T — T
oo a I — EEACEALENCERCENE: a2
s 4’> ; | AEETSEICEICEICET=E 5
Interruptor
110V 3
(a)
EEEEEEIEEEEEE EEEEEER
5m - max
EEEEEEIEEEEEE EEEEEED
5m - max
DC12/24V
000000]/000000[/000000
5m - max
000000]/000000[000000
5m - max

Figura 2.9. (a) Esquema de conexion eléctrica para la cinta LED, (b) esquema de
conexion eléctrica (en paralelo) para la cinta LED [19].

Con el fin de verificar el funcionamiento de la fuente de iluminacién y la disposicién
elegida, se realizaron simulaciones y montajes esquematicos. Asi, en la figura 2.10a
se muestra una imagen obtenida desde el software Fritzing, en el cual se model6 el
esquema de la conexién en paralelo, por medio de un switch que controla el
encendido/apagado del sistema, inicialmente para unos cuantos LEDs; en la figura
2.10b esta el montaje hecho a partir de la simulacion anterior, corroborando la teoria
por medio de la experimentacion, puesto que cuando un solo bombillo LED se

apagaba, los demas continuaban en funcionamiento sin problema.
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fritzing

(@) (b)

Figura 2.10. Disefio esquematico de la conexion en paralelo de bombillos LED: (a)
simulacién en Fritzing, (b) montaje de la simulacion.

En la figura 2.11 se aprecia la simulacién y montaje del arreglo en paralelo para las
cintas LED, para esto, se cortd la cinta en pedazos iguales, se puentearon los
respectivos anodos y catodos en un arreglo paralelo y se conectdé la fuente de
alimentacion en el primer tramo de cinta. En la figura 2.11a y 2.11b se simul6 en el
software Fritzing y Proteus respectivamente, la conexion de la descripcion anterior; y
posteriormente, en la figura 2.11c se observa el montaje de dichas simulaciones con
la cinta LED que se uso en la investigacion. Como se deseaba, a pesar de bloquear
uno de los tramos (en el ensayo: desconectar, en la practica: quemar), el resto de la

cinta continu6 encendida sin presentar falla alguna.

Finalmente, en la figura 2.12 se puede apreciar la iluminacion, con la cinta LED, usada

para el reactor.
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Figura 2.11. Disefio esquematico de la conexion para las cintas LED ubicadas en
paralelo: (a) esquema en Fritzing, (b) esquema eléctrico en Proteus, (c) montaje con la
cinta que se trabajo en la investigacion (prototipo).
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Capitulo IlI:

ELECCION Y DISENO DE UN
MODELO PARA LA CARCASA'Y
OTROS COMPONENTES

Se eligié el material adecuado, las dimensiones
y las condiciones de montaje.

Se analizaron distintos modelos.

Se buscaron las caracteristicas adecuadas.

Se construyé un prototipo.
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El modelo para el reactor fotocatalitico debe garantizar determinadas condiciones
experimentales que permitan una reproducibilidad acertada de resultados. Como ya
fue mencionado, dentro de los aspectos relevantes a tener en cuenta para el disefio,

optimizacién y operacion de reactores fotocataliticos, se tiene:

e La seleccion de la fuente que simula la luz (eficiencia luminica, distribucion
espectral, forma, dimensiones, requerimientos de mantenimiento y operacion).

e El disefio de la geometria del reactor, a partir de la fuente de radiacion.

¢ Laforma del foto-reactor para facilitar la fluidez del liquido a tratar (soporte para el
semiconductor).

e Materiales complementarios (mangueras, uniones, ventiladores, soportes),
dimensiones (tamafios adecuados) y procedimientos de limpieza.

La primera de las condiciones de disefio del reactor ya fue determinada, es decir, la
fuente de iluminacion. En este capitulo se continuara con el desarrollo del disefio a

partir de esa eleccion.

3.1. Materiales para el disefio

En esta seccion se describira el proceso de eleccion de los materiales tales como el

foto-reactor, la refrigeracion y un sistema de re-circulacion.
3.1.1. El foto-reactor: Recipiente interno

Entre las distintas formas que puede tener el foto-reactor, la tubular es la mas comun
porque garantiza una mayor recepcion de luz en todas las direcciones y posibilita una
sencilla manipulacion del fluido que se quiera tratar. En este caso, el diametro del foto-
reactor es un parametro importante, puesto que debe existir una adecuada relacion

entre la distribucidon de iluminacion incidente y la concentracion de semiconductor.

De acuerdo con estudios realizados [7-10], los diametros practicos para foto-reactores
tubulares estan entre 1,0 cm y 2,5 cm, didmetros menores propician pérdida de
presién, mientras que valores mayores dejan un excesivo volumen sin iluminar; a su

vez, la distancia entre la fuente de iluminacién y el foto-reactor debe ser maximo de
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10,0 cm. Como la reaccién ocurre por la interaccién radiacién-semiconductor, la
correcta eleccion de los dos parametros mencionados (diametro del tubo y distancia

fuente — foto-reactor) aumentara la eficiencia del proceso [5].

El recipiente que albergue la muestra debe ser fabricado en un material que sea
transparente a la radiacioén de la region espectral de interés [6]. Como se muestra en
la figura 3.1, los vidrios de silicato se pueden emplear en la regiébn comprendida entre
350 nm y 2000 nm, asi como el cuarzo y la silice, los cuales son transparentes para

radiacion del espectro visible.

Longitud de onda (nm) 100 200 400 700 1000 2000 4000 7000 10000 20000 40000
UV de vacio | uv | Visible IR cercano | | IR IR lejano
Region espectral < E E =< < P

L.F

Silice funcida o cuarzo

Vidrio corex

Materiales para cubetas, Vidrio silicatado
ventanas, lentesy I 1
prismas

Macl

KBr

TiBr

ZnsSe

Figura 3.1. Materiales de fabricacién para recipientes dependiendo de su transparencia
en distintos rangos de longitud de onda [22].

Teniendo en cuenta estudios recientes [4, 5, 8], la investigacién y desarrollo de
algunos derivados del plastico y del vidrio tales como los fluoropolimeros, los acrilicos,
el borosilicato y el cuarzo, se presentan como alternativas que se ajustan a los
requerimientos de transparencia y a la vez, alta resistencia frente a la degradacion; en

la tabla 3.1 se presentan ciertas caracteristicas de ellos:
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Tabla 3.1. Caracteristicas de diferentes materiales que pueden usarse como
recipientes para la muestra.

Fluoropolimeros

Figura 3.2.
Fluoropolimeros
[22].

¢ Quimicamente inerte.
¢ No hay alteracion por la accion de la luz.
e Buena transmitancia.

¢ Alta flexibilidad (desventaja para contencion de soluciones).
No brinda rigidez al liquido contenido en su interior [22].

Acrilicos

Figura 3.3.
Acrilicos [22].

¢ Facil manejo, pueden doblarse y termo-formarse.

e Desventaja: no se tiene definido su comportamiento ante
diferentes procesos quimicos.

e Limpieza compleja, facilmente rayable [22].

Vidrios

e Alta transmitancia y baja reflectancia.

Borosilicato

Figura 3.4.
Borosilicatos [23].

e Mas utilizado en la fabricacion de implementos para
laboratorio, por su resistencia a &cidos, soluciones de sal y
disolventes organicos.

e Presenta buena transparencia Optica sin pérdida por
reflexiones [23].

Cuarzo

Figura 3.5. Vidrio
de cuarzo [24].

e Alta eficiencia en sus caracteristicas, tales como su alta
plasticidad y su invariacién de color.

¢ Quimicamente es resistente al agua, soluciones salinas y
acidos [24].
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Aparte de las caracteristicas mencionadas con anterioridad, la respuesta 6ptica del
material constituyente es fundamental en la eleccién del tipo de tubo que albergara la
solucion muestra-semiconductor. Asi, analizando ventajas y desventajas de cada uno
de los materiales propuestos en la tabla 3.1, se decidié que el foto-reactor (recipiente)
fuera un tubo hecho en vidrio de cuarzo, con un didmetro de 1,27 cm y una longitud
de 9,00 cm. El cuarzo es el material usado en la mayoria de reactores fotocataliticos
[3-7, 14]; su espectro de transmitancia se presenta en la figura 3.6, observando que
su capacidad de transmision es casi del 100% para diferentes longitudes de onda,
incluso la ultravioleta. Se garantiza que el foto-reactor elaborado con este material
tendra una pérdida minima por absorcion de la radiacion proveniente de la fuente de
iluminacion.

% Transmision

/ — ] Longitud deonda(r:m)
Figura 3.6. Espectro de transmision de vidrio de cuarzo para distintas longitudes de
onda [24].

3.1.2. Reactor: La carcasa

Con el fin de direccionar la luz hacia la muestra, el primer paso es elegir una geometria
del recipiente externo (reactor) similar a la seleccionada para el recipiente interno
(foto-reactor), considerando asi que la mejor opcién es emplear también una

configuracion tubular. La decisién se basa en dos aspectos:

e Facil adaptacion de las cintas LED (mayor cubrimiento).

e Mayor aprovechamiento de la radiacion producida por las cintas LED (figura 2.3b).

Otra caracteristica a tener en cuenta para la eleccion del reactor es que su superficie
permita la mayor eficiencia luminica posible sobre el foto-reactor, es decir, debe estar

cubierta con un material altamente reflectivo. En los materiales metalicos, la reflexion
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es una de las propiedades Opticas mas importantes; esta caracteristica depende
principalmente de la longitud de onda de la luz incidente (figura 3.7). Por ejemplo, el
cobre (de color rojo) refleja con mayor intensidad la radiacion roja del espectro visible
que la violeta; el rodio (de color blanco plateado) tiene un gran poder de reflexion y es
suficientemente duro para resistir el rayado; el hierro (de color gris oscuro) tiene una
capacidad reflectora moderada para todas las longitudes de onda; y finalmente, el
aluminio (de color gris) refleja la luz roja mas intensamente que el cobre, pero también

refleja con igual facilidad otras longitudes de onda [25].

100 100
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80 80
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Longitnd de onda (micras)

Figura 3.7. Reflectancia espectral de diferentes materiales [25].

De acuerdo con esto, se evaluaron algunos tipos de materiales metalicos que pudieran
adaptarse a las caracteristicas Opticas que se requieren para la carcasa. La

informacién se encuentra descrita en la tabla 3.2.

A partir de las propiedades descritas, se determina que el aluminio es el material que
presenta las mejores caracteristicas frente a las condiciones necesarias para la

superficie (interna y externa) de la carcasa [25].

Finalmente, el disefio de la carcasa es tal como se muestra en la figura 3.11a, en el
centro se ubicara el foto-reactor (tubo de cuarzo) y alrededor se dispondran las cintas
LED, una al lado de la otra, de forma paralela. Estas consideraciones se tomaron para

maximizar la radiaciéon en el interior.
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Tabla 3.2. Caracteristicas de algunos materiales metalicos.

Aluminio

%ls

Figura 3.8. Recipientes

cilindricos de aluminio [26].

e Tiene un color grisaceo, reflejando gran cantidad de
radiacion electromagnética tanto del espectro visible
como del térmico.

¢ Alta resistencia a la corrosion, es buen conductor
calor, tiene un bajo punto de fusion (660°C) y es
econdmico [26].

Acero

Figura 3.9. Recipientes
cilindricos en acero [27].

e Aleacion derivada de la mezcla de hierro con una
cantidad de carbono (entre el 0,03 % y el 2,14 % en
masa de su composicion).

e Presenta alta resistencia mecanica, alta
disposicion a la soldadura, es reciclable y
absolutamente biodegradable.

e Tiene como desventaja la corrosion por la facilidad
de oxidacion del hierro cuando se encuentra a la
intemperie.

e Posee propiedades endotérmicas, lo que ocasiona

que estructuras con partes en acero transmitan con
facilidad el calor [27].

Plata

/

\’/‘

Figura 3.10. Tubo
elaborado en plata [28].

e Presenta un brillo blanco metalico susceptible al
pulimento y no se oxida.

e Metal muy dictil y maleable.

e Su superficie se empafia en presencia de ozono,
sulfuro de hidrégeno o aire con azufre; no sufre
cambios en presencia de agua o aire.

e Posee la méas alta conductividad térmica de todos
los materiales metélicos, pero por su alto costo no se
usa de forma masiva.

e Tiene el color mas blanco y el mayor indice de
reflexion [28].
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En la figura 3.11b se presenta una fotografia del prototipo realizado, el cual consiste
en una carcasa cilindrica de aluminio con una tapa superior removible y una base

abierta.

(b)
Figura 3.11. (a) Configuracion elegida para el reactor, (b) prototipo de la carcasa con
iluminacion LED y foto-reactor ubicado de manera vertical.

3.2. Refrigeracion

La temperatura es un parametro que afecta el proceso de activacion de los fotones
involucrados en la fotocatalisis, siendo que la temperatura 6ptima es la temperatura
ambiente, 20°C — 35°C3. La fuente de iluminacion LED encendida en tiempos
prolongados (como lo requiere este tipo de procesos) implica una variacion de
temperatura dentro del espacio en el que ocurre la reaccion, lo que no es deseable.
Para mantener constante la temperatura en el interior del reactor se eligié acoplar un
ventilador de 12 V del tamafio mas grande que se encuentra en el mercado, con el fin

de que funcione a la par con la fuente de iluminacion, ubicandolo en la tapa del reactor.

3.3. Configuraciéon del modo de operacion del foto-reactor

Definida la geometria del foto-reactor y su ubicacion dentro de la carcasa, se procedio

a buscar la manera mas eficaz de soportar y/o transportar el fluido a descomponer, es

% Muy bajas temperaturas implican un aumento de la energia de activacion; temperaturas por encima
de 50 °C disminuyen la energia de activacion, tendiendo a ser negativa [24].
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decir, el modo de operacién. De acuerdo con los requerimientos del foto-reactor
planteado, se disefiaron dos tipos de configuraciones: de recirculacion y de tipo batch.

3.3.1. Modo de operacion por recirculacion

Para optimizar el proceso de fotocatalisis es deseable que la muestra a descomponer
sea expuesta al semiconductor tantas veces como sea necesario [25]. Los reactores
por recirculacibn cumplen con este requerimiento, siendo que operan en forma
continua, es decir hay flujo continuo de la solucién a descomponer. Inicialmente la
sustancia a degradar (para el caso, peroxido de hidrogeno) esta contenida en un
beaker externo al reactor, por lo que se requiere de un sistema de transporte y
circulacién, para lo cual se hizo uso de mangueras y de una bomba peristaltica. Se
dispusieron tres mangueras, dos entrada/salida al foto-reactor y una entre el beaker y

la bomba, disefiadas de la siguiente forma:

e Manguera: beaker — bomba. Transporta el peréxido de hidrégeno desde el beaker
(parte externa a el reactor) hasta la bomba peristaltica.

e Manguera de entrada: bomba — tubo (foto-reactor). Transporta el perdxido de
hidrogeno hacia el tubo que contiene el semiconductor y alberga la reaccion.

e Manguera de salida: tubo — division dos salidas.

e Mangueras de division: A partir de la division se desprenden dos mangueras, una
gue lleva el oxigeno producido hacia el medidor (objetivo central del equipo) y otra que
lleva el fluido de nuevo al beaker con el fin de repetir el proceso hasta que la medida

de oxigeno desprendido sea minima.

En la serie de fotografias de la figura 3.12 se muestra una secuencia de la
construccion del prototipo en el modo de operacién por recirculacion; en la figura 3.12a
se observa el tubo de cuarzo con la manguera de entrada, ubicado dentro de la
carcasa; en la figura 3.12b y 3.12c se muestra el arreglo de cintas LED dentro del
prototipo de carcasa, junto con mangueras de entrada/salida. Finalmente, en la figura
3.12d se muestra la foto de la carcasa prototipo forrada, con el fin de simular la carcasa

real (de aluminio).
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(© (d)

Figura 3.12. (a) Tubo de cuarzo en el interior del primer prototipo; (b) prototipo de la
carcasa con las cintas LED, el foto-reactor, y mangueras de circulacién; (c) prototipo
con luces LED encendidas; (d) prototipo forrado de color negro con las luces
encendidas.

Se eligid una bomba peristaltica no sumergible puesto que es un instrumento muy
sencillo (figura 3.13), sin valvulas ni sellos, lo que facilita un mantenimiento facil y
econdmico, requiriendo Unicamente cuidado con las mangueras o tubos. El impulso

del fluido se hizo con una velocidad maxima de 5000 rpm [26].

Figura 3.13. Bomba peristéltica usada en el primer prototipo.
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Ya que el tubo de cuarzo quedé ubicado de manera vertical dentro de la carcasa, con
su entrada en la parte inferior y la salida en la parte superior, el semiconductor debe
ser distribuido a lo largo del tubo para lograr un mayor aprovechamiento de la
iluminacion e interaccion con el perdéxido de hidrégeno. No obstante, por el diametro
que posee el foto-reactor y para que la distribucion sea homogénea en su interior, el
semiconductor debe ocupar gran parte del tubo; en los ensayos se verifico que tanto
la cantidad de semiconductor requerida para llenar el tubo, como la posicién vertical
del mismo, le exigia un mayor empuje a la bomba peristaltica, es decir, mayor presion
sobre el fluido, lo que daba como consecuencia el que a la salida del tubo se
encontrara, ademas de la solucion a degradar, el semiconductor, es decir, la alta

presion ejercida por la bomba sacaba el semiconductor del interior del tubo.

Por lo anterior, se decidi6 cambiar la posicion del foto-reactor a horizontal. Esta
disposicion permite utilizar menos cantidad de semiconductor, obtener una iluminacion
homogénea sobre toda la solucion, y principalmente, utilizar menor presiéon de la
bomba peristaltica, minimizando la fuga del semiconductor. Esta opcion también
permitié tener un mecanismo de agitacion que garantizara una mejor interaccion entre

el semiconductor y el peroxido.

Para evitar la salida del semiconductor del tubo se hicieron diferentes ensayos,
implementando la configuracién descrita, afiadiendo al extremo de la salida del tubo
diferentes tipos de filtros: discos de papel filtro estandar, papel filtro de celulosa,
arreglos de papel mas gruesos y finalmente filtros de jeringa. El filtro de papel
estandar, a pesar de ser utilizado habitualmente en el laboratorio por retener una alta
cantidad de particulas finas, no fue adecuado puesto que no soportaba la cantidad de
solucion que le llegaba, dejando pasar parte de semiconductor hacia la manguera de
recirculacion. Lo mismo ocurrié con los filtros de celulosa, que, por estar fabricados
con algodon, se deshicieron mas facilmente. También se hicieron varios ensayos con
papel filtro de cafetera que tuvo cierta eficiencia, siendo que permitia el paso de la
solucion manteniendo el sélido en el interior del tubo, pero por la fuerza de empuje
que traia el liquido, el filtrado no era el requerido. Se hicieron arreglos de manera que

la capa de filtro fuera méas gruesa, utilizando un disco de papel filtro seguido de una
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capa de lana de vidrio, una capa de algodon y otro papel filtro. Finalmente se
ensayaron filtros finos de jeringa (0,45 micras), pero como funcionan de manera
dosificadora (tipo gotero) requerian que la presién dada por la fuerza de empuje fuera
muy pequefia, menor a la ejercida por la bomba peristéltica, por lo que el filtro se salia.
En resumen, el resultado fue el mismo: cierta cantidad del semiconductor lograba

pasar hacia la manguera de recirculacion.

La imagen de la figura 3.14a muestra el montaje del prototipo realizado del reactor en
configuracion por recirculacion, con el foto-reactor en posicion vertical. En la figura
3.14b se aprecia el reactor con las luces encendidas; en este sistema se hicieron los

diferentes ensayos con los filtros descritos con anterioridad.

(b)
Figura 3.14. (a) Primer prototipo del reactor en modo de operacién por recirculacion
(foto-reactor en posicién vertical), (b) ensayos con la iluminacién encendida.

Por todo lo anterior, se pasé a implementar el modo de operacion tipo batch.
3.3.2. Modo de operacioén tipo batch

En esta configuracion, el foto-reactor no tiene flujo de entrada ni de salida, es decir, la
solucion junto con el semiconductor se encuentran en el interior del tubo. A pesar de
ser reactores muy usados en estudios a escala de laboratorio, procesos industriales y
aplicaciones de control de contaminacion, son poco practicos en tratamientos de
remocién de sustancias organicas, puesto que se requiere tener entrada y salida para

gue se puedan tratar volimenes considerables y evaluar la validez del proceso. El
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tiempo de contacto entre la sustancia a degradar y el semiconductor serd el que
determine la eficiencia de la reaccion, ya que las concentraciones cambian con la
duracion del proceso. Por lo tanto el funcionamiento de este tipo de configuracion
requiere de rangos de tiempo elevados. El costo de instrumentacion es bajo y es

flexible en su uso (se puede detener rapido y facil) [5].

Con el fin de evaluar este tipo de configuracion el foto-reactor se coloc6 de manera
vertical, para evitar fugas o derrames de la solucion y el semiconductor; se mantuvo
el extremo inferior de la carcasa abierto y el extremo superior se cerrd. En el interior
del foto-reactor se coloc6 un agitador magnético, para garantizar una mezcla
homogénea entre la solucién y el semiconductor. Se utilizé un arreglo con alambre
para suspender el foto-reactor (tubo) en el centro de la carcasa, lo que permitié una
iluminacién homogénea a lo largo del tubo. En la parte superior del foto-reactor se
adaptd un conector plastico para unir el tubo a la manguera que transporta el oxigeno

desprendido como producto de la reaccién fotocatalitica.

3.4. Prototipo inicial

A pesar de trabajar con tiempos de funcionamiento extensos, se decidié implementar
el prototipo del reactor con el foto-reactor ubicado de manera vertical, tipo batch, en
constante agitacion; ubicando las cintas LED en el interior de la carcasa, alrededor y
de forma paralela, con una manguera en el extremo superior del foto-reactor para
realizar el transporte del oxigeno hacia el sistema de medida. Ademas de ser una
buena opcién para procesos de laboratorio al tratar con pequefias cantidades de
semiconductor y peroxido de hidrégeno, no es invasivo con los demas materiales
empleados en la construccién del reactor ya que los reactivos permanecen contenidos
en el tubo; la limpieza se realiza de manera mas sencillay el proceso se puede detener

en cualquier punto si se requiere.

En la figura 3.15a se presenta una fotografia del prototipo inicial utilizado,
implementando la configuracién tipo batch, con la carcasa forrada para evitar

entrada/salida de iluminacién aparte de la usada como fuente; también se suspendio
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el foto-reactor en el centro de la carcasa, con un soporte hecho de alambre. En este
prototipo inicial, con la fuente de iluminacion encendida (figura 3.15b), se hicieron
varios ensayos con diferentes semiconductores, observando su comportamiento, para

tener una idea de lo que se debia esperar en las pruebas definitivas a realizar en el

reactor final.

(b)
Figura 3.15. (a) Prototipo inicial del reactor en modo de operacion tipo batch, (b)
prototipo inicial del reactor con las luces LED encendidas.
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Capitulo IV:

PROCESO DE ADQUISICION,
ADECUACION, REGISTRO Y
VISUALIZACION DE DATOS.

Se adaptaron distintos métodos.
Se caracterizaron sensores.
Se adecud un sistema de visualizaciéon

de resultados.
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En un reactor que albergue una reaccion fotocatalitica, una forma de medir la
eficiencia del catalizador utilizado puede tenerse por medio de la cantidad de oxigeno
liberado. Ademas, se tienen otros parametros involucrados en este proceso, y lo ideal
es poder adquirir la informacion correspondiente de una manera precisa, en tiempo
real y de facil lectura. Por tanto, para lograr la adquisicion, tratamiento y visualizacion
de los datos provenientes del reactor construido, se utilizé una placa Arduino Mega
gue posibilita este proceso y permite su implementacion. Se eligié la placa Arduino
porque pertenece a una plataforma electronica de cédigo abierto, basada en placas
de hardware y software de uso sencillo. A través de los afios, Arduino ha permitido la
construccion y puesta en funcionamiento de miles de proyectos, desde objetos
cotidianos hasta complejos instrumentos cientificos [29]. En la figura 4.1 se presenta
una fotografia de la placa utlizada resaltando los componentes de interés.
Dependiendo del tipo de proyecto que se desarrolle, la evaluacién del funcionamiento
del cédigo implementado se puede realizar por medio de una opcion en la interfaz del
software de control de Arduino (ubicada en la parte superior de la ventana principal,
figura 4.2a) llamada Monitor Serie; se desplegara una nueva ventana y sera posible
observar los diferentes valores (analégicos o digitales) que “arrojan” las mediciones
tomadas por un sensor especifico (figura 4.2b).

Comunicacion TWI (12C)

Comunicacion USB Salidas PWM Serial

- » o~
.

Conector USB
Entradas/Salidas

W - - ™ .
Fusil para proteccién __ S : f‘ y: . digitales
de USB 1 - Ni Lol ’

Regulador 5 V

ARDUINO
Para fuente externa

(7-12V)

iy 7232:4%: 2

Pines de Botdn Reset

alimentacion

Figura 4.1. Registro fotografico del Arduino Mega 2560 utilizado en la investigacion.

Regulador 3.3 V Entradas analdgicas
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80 COM3 (Arduine/Genuino Mega of Mega 2560)
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(b)

Figura 4.2. Software de control de la placa Arduino: (a) Ventana principal con opcion

de desplegar el Monitor Serie (recuadro rojo), (b) ventana de observacién del Monitor
Serie.

Teniendo en cuenta las caracteristicas del reactor, la eleccion de los sensores
adecuados surgio de una evaluacion de la eficiencia de diferentes sensores, buscando
optimizar la medida de oxigeno liberado en la reaccién y la regulacion de la
temperatura. En este capitulo se detallan las caracteristicas de diferentes sensores,
los criterios de eleccién, el método de medicidén, procesamiento y visualizacion de

datos.

4.1. Medicion de Oxigeno

La medicion del oxigeno liberado durante la reaccién fue tal vez el pardmetro que mas
investigacion requirid. Inicialmente se penso en utilizar un sensor de medida directa
pero ademas de que no fue posible encontrar en el mercado nacional uno adecuado
a la medicion de la cantidad de oxigeno, no se logré adecuar un sistema de contencion
del gas que posibilitara la medicién, es decir, no se pudo implementar una forma de
“atrapar” el gas liberado para colocar directamente un sensor de oxigeno. Por esto, se
decidié encontrar primero el sensor de oxigeno y luego el sistema de medida
pertinente para el dispositivo. Se ensayaron diferentes sensores midiendo oxigeno

proveniente de un cilindro de oxigeno industrial (O2 con presion interna: 2200 psi),
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teniendo en cuenta el rango de concentracion de gas requerido para iniciar la
deteccion en el sensor. En la tabla 4.1 se listan los diferentes sensores de gas
investigados, resaltando sus caracteristicas; de acuerdo a esta informacion, se aclara
que no aparece la concentracion de Oz debido a que la hoja de datos de los sensores
(datasheet) no presentan ninguna informacion acerca del oxigeno, entonces la idea
era buscar una calibracion para este gas, a partir de las medidas que “arrojara” el

sensor a medida que hiciera la deteccion correspondiente de la concentracion del gas.

Tabla 4.1. Caracteristicas principales de sensores a considerar para la medicion

directa de oxigeno.

Sensor Caracteristicas y funcionamiento

¢ Material sensible del sensor: SnOa.

e Buena sensibilidad a CO y gases combustibles.
¢ Alta sensibilidad a CHa4, propano y LPG.

e Larga vida util y bajo costo.

¢ Circuito de acondicionamiento sencillo.

e Concentracion: CO: 10 - 1000 ppm, gas
combustible: 100 - 10000 ppm.

e Tiempo de pre-calentamiento: ~48 h.

e Método de deteccidon a partir de altas y bajas
temperaturas. La conductividad del sensor
incrementa cuando aumenta la concentracién del gas
[30].

e Material sensible del sensor: SnOx.

¢ Amplio rango de deteccidn.

e Largay estable vida util.

e Respuesta rapida y alta sensibilidad.

e Circuito de acondicionamiento sencillo.

e Concentracion: NHs: 10 - 300 ppm, benceno: 10 -
1000 ppm, alcohol: 10 - 300 ppm.

e Tiempo de pre-calentamiento: ~24 h [31].
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Para los ensayos de funcionamiento se realiz6 una union, a través de una manguera,
desde la salida del cilindro hasta la entrada del sensor. Los sensores MQ-9 y MQ-135
se implementaron de la misma manera en la placa Arduino, los resultados obtenidos
se observaron en el Monitor Serie. La mayoria de valores mostrados fueron datos con
signo negativo o que no tenian sentido frente al comportamiento de los sensores para
otros gases, por lo que no fue posible encontrar una relacion entre la respuesta
proveniente de los dos sensores frente a la presencia de pequefias y grandes

cantidades de oxigeno.

Otro sensor de gas que se investigd para el reactor, fue la sonda lambda, la cual es
de muy facil adaptacion y permite la medicién de la cantidad residual de oxigeno en
los gases de escape de un automovil. La limitacion que presenta es que la temperatura

gue requiere para iniciar la medicion es de 350 °C [32].

Por lo anterior, se buscé un proceso de medicidon indirecto que posibilitara el uso de
otro tipo de sensores. En la practica de laboratorio, denominada determinacién del
volumen molar de un gas*, se expone una forma practica de medicién de la cantidad
de oxigeno producto de una reaccion de descomposicion térmica del KCIOs (reaccion

4.1).

MnOz
2KClO; ——  2KCl+ 30, (4.1)
A

Basandose en esta metodologia, se realiz6 una adaptacién (Anexo A) y en la figura

4.3 se observa una imagen con el montaje usado.

Con el montaje de la figura 4.3 se evaluaron dos sensores, un sensor de nivel de agua
(water sensor) y un sensor de ultrasonido, cuyas caracteristicas se muestran en la
tabla 4.2.

4 Guias de Laboratorio de Quimica General, Universidad del Cauca. L. A. Vargas.
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Agua Saturadz] Beaker

Figura 4.3. Montaje experimental final de medicién de oxigeno.

Tabla 4.2. Caracteristicas principales de sensores a considerar para la medicion

indirecta de oxigeno.

Sensor Caracteristicas

e Posee tres partes principales: un conector electronico,
una resistencia de 1 MQ y varias franjas conductoras sin

proteccion adicional.
Water e Rango de deteccion: 40 mm x 16 mm.

sensor e Temperatura de funcionamiento: 10°C - 30 °C.
e Baja potencia de consumo.
e Alta sensibilidad.

e Sefial de voltaje de salida: 0 ~ 4,2 V [33].

e EI modulo incluye transmisores ultrasonicos,
receptores y circuito de control.

¢ Voltaje de funcionamiento: 5 V DC.

e Corriente de funcionamiento: 15 mA.

HC-SRO4 ¢ Distancia de medicion: 2 cm — 400 cm.
¢ Incertidumbre de la medida: 3 mm.

e Angulo de medicion: 15°.

e Rango de area de medicién > 0,5 m?[34].

4.1.1. Método de medicion con el sensor de nivel de agua
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Este sensor funciona con una serie de franjas expuestas conectadas a tierra,
entrelazadas entre tierra y detectores. Las franjas del sensor tienen una resistencia
de 1 MQ, lo que permite que el sensor tenga un valor légico alto hasta que una gota
de agua se ponga en contacto con una franja. El sensor es de tipo resistivo, es decir,

cambia el valor de su resistencia eléctrica a medida que aumenta el nivel de agua [33].

El sensor se ubico en el interior del beaker, en posicion vertical, y se tom6 como valor
de referencia el nimero cero, equivalente al nivel minimo de agua dentro del beaker
(figura 4.4a). A medida que el sensor detectaba el aumento de nivel de agua, en el
Monitor Serie se obtenian unos valores de tipo enteros que iban desde 0 hasta ~650.
Para la interpretacion de estos resultados, se esperaba obtener una relacién
matematica entre el nivel de agua del beaker que aumentaba, el agua desplazada por

el oxigeno en el interior de la probeta y los datos adquiridos (figura 4.4b).

AT
|

Figura 4.4. Montaje utilizado para evaluar el funcionamiento del sensor de nivel de
agua. (a) Posicion del sensor en el beaker, conectado a la placa Arduino, (b) montaje
del sensor con el sistema de medicion de cantidad de oxigeno.

No obstante, este proceso se dificulté por dos razones:

e La variacion del nivel de agua no se da de una forma uniforme ni constante.
e EIl sensor requiere de un tiempo de estabilizacion mayor a los tiempos de
incremento del nivel de agua, es decir, el sensor no tiene la sensibilidad suficiente

para asimilar cada una de las medidas correspondientes a la produccion de oxigeno.
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Por lo tanto, no fue posible implementarlo para la medicion del oxigeno liberado de la

reaccion fotocatalitica.
4.1.2. Método de mediciéon con el sensor HC-SR04

Continuando con la metodologia expuesta, se evalud el funcionamiento del sensor
ultrasénico HC-SR04. Este dispositivo es un sensor de distancias por ultrasonido,
capaz de detectar objetos y calcular la distancia a la que se encuentran, en un rango
de 2 a 400 cm. Su pin trigger envia una sefal de estado alto durante al menos 10 ys,
a su vez, el modulo envia automéaticamente 8 ciclos de ultrasonido de 40 kHz y detecta
si hay una sefial de pulso como respuesta. Si hay sefial de retorno (nivel alto (1)), el
tiempo de duracion de la salida en alto es el tiempo en enviar y retornar el ultrasonido.
La ecuacion 4.2 muestra la relacion matematica para determinar la distancia con el
sensor HC-SR04 [34].

tiempo salida en alto) * (Vynigo) - (1 X 1070
Distancia =( p 2) ( somdo) ( ) (4.2)

El dispositivo permite tener las medidas de la distancia (en cm) entre el nivel de agua
y la posicion del sensor, por consiguiente, se ubico el sensor de forma horizontal, en
la boca del beaker. Cuando inicia la reaccién, se libera oxigeno, por lo cual, con el
montaje descrito en la figura 4.3c, el nivel del agua en la probeta disminuye y en
consecuencia el nivel del agua en el beaker aumenta. Se buscé una relacion entre la
distancia que mide el sensor hasta el nivel de agua en el beaker, la cual iba
aumentando con la disminucién de nivel de agua en el interior de la probeta por la
presencia de oxigeno, es decir, determinar una medida indirecta de la cantidad de
oxigeno liberado. Asi, se realiz6 una calibracion al sensor correspondiente al sistema
de medicion descrito con anterioridad, tomando como base el articulo sensor de nivel
de agua con Arduino®, el cual tiene un programa de Arduino para el sensor, hecho en
cbdigo abierto y alin en construccién por aportes dados de diferentes programadores.

Las consideraciones gue se tuvieron en cuenta para este proceso fueron:

5 Blog Arduino, Blog ProgramarF.

60



a. Se requirio que el recipiente que contenia el liquido que se iba a desplazar (agua
saturada con sal) fuera uniforme en su volumen (la base debia ser del mismo diametro
de la parte superior), con el fin de garantizar una toma de medidas proporcionales.
Por tal razon, se adapto un recipiente de vidrio de forma cilindrica con un diametro de
10 cm.

b. El sensor midio el espacio “vacio” entre el nivel de liquido y su posicién horizontal
en la parte superior del recipiente. De acuerdo al articulo referenciado, se registraron
tres medidas de nivel de liquido: probeta llena de liquido (O mL de oxigeno — recipiente
“vacio”), probeta con un volumen conocido (~25 mL de oxigeno) y probeta con maximo
volumen desplazado (~50 mL de oxigeno).

c. Cuando se implementa un circuito electrénico, se presenta cierta interferencia o
“ruido” debido a las conexiones hechas por medio de cables, fluctuaciones en las
medidas obtenidas por el sensor, fluctuaciones en la placa Arduino, y fluctuaciones
debidas a movimientos indeseados del sistema de medicion (figura 4.3); por esta
razon, se hizo necesario implementar un método estadistico al codigo de la placa, que
actuara como un filtro y disminuyera los errores en la medicion. Para este caso, se
almacenaron 100 medidas de distancia y se usé el promedio aritmético de dichos
valores.

d. Los resultados de las mediciones adquiridas (item c) se muestran en la tabla 4.3.
Tabla 4.3. Medidas para la caracterizacion del sensor HC-SRO04.

Probeta llena de Probeta con un Probeta con maximo volumen
liquido (cm) volumen conocido (cm) desplazado (cm)
571 5,30 4,89

e. Se llevé a un valor de cero la distancia determinada anteriormente (medida de la

probeta con maximo volumen desplazado), es decir, se establecio un patron de

referencia de tal manera que cuando el liquido desplazado sea maximo, entonces la

medida de distancia sea de 0 cm. Ademas, tanto a la distancia dada para la probeta

llena de liquido como para la distancia de la probeta con un volumen conocido, se les

resto el valor adquirido inicialmente para la probeta con maximo volumen desplazado:
571cm —4,89cm = 0,82 cm
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530cm —4,89cm = 0,41 cm
f.  El volumen correspondiente a la cantidad de liquido de la probeta con un volumen
conocido fue de ~25 mL, asi, se encontrd qué volumen ocupaban esos 25 mL (interior
de la probeta) en el recipiente donde se midi6 la distancia del nivel de agua;
posteriormente se resto el valor de distancia ajustado (paso anterior) de la probeta
llena de liquido y la distancia ajustada de la probeta con un volumen conocido:

082cm—-—041cm =041 cm
Esta diferencia permitié hallar la relacion: en cada 0,41 cm hay 25 mL de liquido.
g. Los valores de distancia que se obtuvieron con el sensor, indicaban el “espacio
vacio” dentro del recipiente, pero como el interés estaba en la medida de volumen
ocupado, se realizaron unos ultimos calculos para poder encontrarla:
¢ Se hizo la suposicién de que el sensor entregd una medida X de distancia, entonces
se resto la distancia original del valor de la probeta llena de liquido:

571lcm—Xcm =Y cm

¢ Se aplic6 unaregla de proporcién, tomando como referencia la informacion del item
g, es decir, que por cada 0,41 cm hay 25 mL de liquido [32]:

0,41 cm - 25mL _25mL-ch

= =ZmL
x 0,41 cm m

Yem - xmlL

Finalmente, el volumen que ocupo el oxigeno en el interior de la probeta correspondio
al valor Z en mL determinado por medio de la regla de proporcion descrita. Se
realizaron diferentes ensayos y se obtuvieron valores de resultados con una mejor
aproximacion a los valores reales (medida directa tomada de la probeta), puesto que
el sistema de medicién indica valores de cantidad de oxigeno (en mL) con dos cifras

significativas.

En la tabla B.1 (Anexo B) se exponen los valores adquiridos durante la calibracion
inicial del sensor de distancia para el sistema de medicién de oxigeno liberado que se
implementd, alli se encuentran también los valores correspondientes a los errores
absolutos y relativos, en los que se us6é como medida real la observada directamente

en la probeta. A continuacion se muestra en la figura 4.5 la gréafica obtenida a partir
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de estos datos; en color azul se encuentran las mediciones tomadas, en color rojo
esta la respectiva linealizacion de la relacion dada entre los valores y en la parte

superior derecha estéa la informacién sobre dicha linealizacion:

e Intercepto en el eje y: 348,4178.
e Pendiente: -60,97049.

50 4 \' ) Equation y=a+b*x
- Adj. R-Squar  0,99997
45 + \\\ Value Standard Erro
0 1 \\ V. Probeta  Intercept 3484178 0,17947
i \\\ V. Probeta Slope -60,97049 0,0338
35 N -
—~ 30 - AN i
= N
\jg 25 AN . .
© .
8
a 20 AN -
> 7] AN
15 | N 4
4 ‘“\‘
10 4 N -
AN
\\
5 . -
1 N
0 T T . T : T : T T
4,8 5,0 52 5,4 5,6 58
Distancia (cm)

Sensor

Figura 4.5. Calibracion realizada para el sensor de distancia, con el sistema de
medicion de oxigeno liberado del reactor fotocatalitico AMPL1.

De acuerdo a la informacién presentada graficamente, se encontré la ecuacién (4.3),
gue presenta la relacion lineal entre la distancia entregada por el sensor y la cantidad

de volumen de O:liberado que se va llenando el interior de la probeta:
y = —60,97049x + 348,4178 (4.3)

Con las cifras calculadas (Anexo B), se aprecia un error absoluto promedio de 0,28
mL, el cual muestra la imprecision del sistema de medicion determinado para el
sistema frente a las medidas que se observan directamente en la probeta; y un error
relativo promedio de 2,93% que ratifica dicho error producido en las medidas tomadas
con el sensor. Sin embargo, frente a la medicién directa por observacion, se tiene una
buena precision de los datos, pues cada uno de ellos tendra una desviacion promedio
de aproximadamente 0,28. Es de aclarar que este sistema de medicién implementado

requirié de un tiempo de estabilizacién de aproximadamente 2 min para cada conjunto
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de medidas correspondientes a una distancia, lo que implicé tal error de medicion en
tiempo real, teniendo una incertidumbre de aproximadamente 0,28 mL en la medicién
del volumen de oxigeno. Al comparar este valor de incertidumbre con la incertidumbre
dada por la probeta (£ 1 mL), se observo que se pudo establecer un sistema con
menor error de medicidn, ademas de favorecer la toma de medidas, por establecer
también una visualizacién digital de los datos. Se brindé una mejora, con dos cifras
significativas, a la medida que se obtiene con el uso exclusivo de la probeta
(observacion directa). Es importante resaltar que por estas cifras significativas y por
la distancia que se tuvo entre el nivel de agua y la posicién del sensor, se captaron

diferentes valores de volumen de oxigeno para una misma distancia.

4.2. Medicion de Temperatura

El seguimiento de la temperatura del sistema se realiz6 con el fin de evaluar si la
reaccion de descomposicion de H20:2 se esta desarrollando sin presentar cambios
abruptos de temperatura en el interior del reactor, y asi, evitar posibles interferencias
dadas por variaciones en las condiciones del entorno. Se buscé un método de
medicion de este pardmetro haciendo uso de sensores que se pudieran adecuar a la
tarjeta Arduino.

4.2.1. Sensor de temperatura LM35
Inicialmente, se implement6 este sensor debido a que se tenia conocimiento previo
de su funcionamiento, uso sencillo y facil adquisicion en el mercado, puesto que es

comunmente utilizado y adaptado en variedad de proyectos.

Para realizar los ensayos de funcionamiento se utiliz6 un termostato como medida de
referencia. En dichas mediciones se observd que el sensor no presenta una
sensibilidad adecuada frente a la variacion de la temperatura, por lo tanto no es
adecuado para un sistema que requiere mediciones en tiempo real de este parametro.
Las medidas entregadas son de tipo analdgico, es decir, son valores de voltaje que
necesitan convertirse a valores de temperatura, implicando un proceso de calibracién

para encontrar su respectiva correspondencia. Ademas, por la forma, tamafio y pines
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de conexién del sensor, se requiri0 que estuviera en una posicion fija, sin

perturbaciones ni fluctuaciones a su alrededor.

Tabla 4.4. Caracteristicas principales de sensores a considerar para la medicién de
temperatura.

Sensor Caracteristicas

e Su calibracion se debe realizar a partir del
procedimiento descrito en la hoja de caracteristicas.

e Factor de escala: + 10 mV/°C.

¢ Incertidumbre en la medida: £ 0,5 °C.

¢ Rango de medicion: -55 °C — 150 °C.

e Auto — calentamiento de funcionamiento: ~ 0,08 °C [35].

LM35

e \oltaje de alimentacién: 3.0V -5.5V.

e Rango de medicion: -55 °C — 125 °C.

¢ Incertidumbre en la medida: = 0,5 °C (10 °C — 85 °C).
e Sonda de 1 m de longitud, con revestimiento en PVC.
e Medicién de tipo digital.

e Interfaz 1-Wire (un solo hilo de conexién) [36].

Sonda
DS18B20

No fue posible adaptar este dispositivo en el interior del reactor (con una posicion
cercana al foto-reactor) por su rigidez y porque no se tenia un espacio adecuado en
la parte inferior de la carcasa (sin base) para brindarle un lugar fijo y sin perturbaciones

(movimiento continuo generado por la agitacion).
4.2.2. Sonda DS18B20

Debido a las situaciones presentadas con el sensor LM35, se optd por buscar un
sensor digital (medidas directas de temperatura), de tipo sonda, que permitiera tomar
las medidas de la temperatura. Asi, se implemento la sonda DS18B20, debido a su
flexibilidad y su cable de conexion, se realizaron varios ensayos para evaluar la
posicibn mas adecuada en el interior del reactor, lo mas cercano posible al foto-
reactor; de esta manera se determiné su ubicacion en la parte inferior de la carcasa,

y de igual forma, en la parte inferior del foto-reactor, sostenida por un soporte.
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4.3. lluminacion

Un requerimiento que se tuvo en cuenta para el disefio e implementacion del reactor
fotocatalitico fue que la longitud de onda de la fuente de iluminacion estuviera dentro
del rango del espectro electromagnético visible (400 nm — 700 nm). Por consiguiente,
se investigaron posibles técnicas para realizar esta medicion en uno de los bombillos
LED de la cinta que se utilizé en el interior del reactor, sin embargo, el montaje optico
requerido para hacerlo demanda el uso de una rendija de difraccion de
aproximadamente 2500 agujeros por mm Yy varios lentes que no son de facil
adquisicion en el mercado. Se solicitd la informacion correspondiente a las
caracteristicas de la cinta LED directamente a la empresa fabricante, y de acuerdo
con esto, puede asegurarse que el espectro de emision de un LED blanco de la cinta
posee dos picos de emision en el color azul y el color verde, como se aprecia en la
figura 4.6.

Asi mismo, otras caracteristicas destacables de estos bombillos LED son:

e Color de luz: 5500 K.

¢ Flujo luminoso total: 3600 Im, flujo luminoso por cada 10 cm: 72 Im.

e Angulo de apertura: 120°.

e Vida til: 30000 h.

e LEDs por metro: 60, LEDs en 10 cm: 6 [37].

100}
80

60

Intensity (arb)

40+

400 700

500 600
Wavelength (nm)

Figura 4.6. Espectro de emision del diodo LED SMD de la cinta LED [37].

4.4. Visualizacion de datos
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Con la informacion descrita en los puntos anteriores, se buscé una forma de observar
cada uno de los pardmetros identificados y medidos, puesto que forman parte
fundamental del seguimiento y evaluacion del desarrollo de la reaccion de
descomposicion de H202 que ocurre en el interior del reactor. Por lo tanto, se decidid
presentar estos datos en una pantalla LCD, debido a su tamafio, facil manejo y sencilla
adecuacion para el sistema. Las caracteristicas mas importantes de este dispositivo

son:

e Pantalla LCD con 16 caracteres por dos lineas.

e Cursor de 5x8 puntos.

e Dimensiones: 8 cm x 3,6 cm x 1,35 cm [38].

La pantalla se ubicd en la parte exterior de la carcasa, junto con el médulo que
contiene los circuitos de conexiones eléctricas y electréonicas de los dispositivos
implementados para el correcto funcionamiento del reactor. En este dispositivo, se
presenta la numeracion de 100 medidas de distancia que toma el sensor HC-SR04,
estos datos se “capturan” para realizar un proceso estadistico internamente, con el fin
de minimizar errores en la medida final mostrada, puesto que el sistema tarda cierto
tiempo en estabilizarse; posteriormente, aparece la cantidad de volumen de oxigeno
liberado en el interior de la probeta en mL. También se visualiza la media de
temperatura (°C), el valor aproximado de longitud de onda (nm) de la iluminacion con
las cintas LED y el tiempo (crondmetro) durante el cual se lleva a cabo el proceso de

descomposicion.
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Capitulo V:

MPLEMENTACION DEL
REACTOR, ENSAYOS DE
FUNCIONAMIENTO Y
RESULTADOS

Se acoplaron las partes del reactor.
Se hicieron ensayos de funcionamiento
del sistema.

Se analizaron resultados.
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En los capitulos anteriores se describié con detalle cada uno de los procesos de
evaluacion y seleccion de los componentes que harian parte del reactor fotocatalitico
AMP1. Este capitulo presenta el modelo y los componentes finales, su ensamble, los
ensayos de funcionamiento, el analisis de los resultados obtenidos y las condiciones

para el correcto funcionamiento.

5.1. Modelo final

En la figura 5.1 se muestra el disefio final de la carcasa y la tapa del reactor. La figura
5.2 contiene un esquema de los componentes eléctricos y electronicos del reactor.
Ademas, en las tablas 5.1 y 5.2 se presentan fotografias de cada uno de los
componentes finales seleccionados para el reactor fotocatalitico, denominado AMP1.

0,05 cm

A -
] 18,00 cm
d — 20,00 cm 4 k N\
[ E_1 1}_ 3,00 cm

e |

¥ J

18,10 cm
(a) (b)

Figura 5.1. Modelo final de la carcasa (a) y la tapa (b) del reactor fotocatalitico, en el

software SmartDraw.

J ) W) i - E Cintas LED
ol T H—={F— | =
1 S S - ¢ TTT§ Sonda de
Fuente de temperatura
alimentacion ) e B &=
del sistema = H 5 T Pantalla
! ] | LCD
Sensor de
distancia

Ventilador

Figura 5.2. Modelo del esquema de componentes eléctricos y electrénicos del reactor
fotocatalitico AMP1.
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Tabla 5.1. Resumen de los componentes internos del reactor fotocatalitico.

Componente Imagen

Fuente de iluminacion

Carcasa

Tapa de la carcasa

Foto-reactor

Union foto-reactor - manguera

Soporte del foto-reactor

Agitador magnético

Manguera de transporte de oxigeno

Ventilador




Tabla 5.2. Resumen de los componentes externos del reactor fotocatalitico.

Componente

Probeta

Recipiente para agua saturada

Sensor de distancia

Soporte del sensor de distancia

Sonda de temperatura

Arduino

Pantalla LCD

Fuente de alimentacion del
sistema
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5.2. Ensamble

En la figura 5.2 se muestra una foto del reactor fotocatalitico AMP1, en el cual se

realizaron las distintas pruebas con los materiales semiconductores.

. .

Figura 5.3. Reactor fotocatalitico AMP1 implementado.

5.3. Ensayos de funcionamiento del sistema

Las pruebas de funcionamiento del reactor fotocatalitico se hicieron utilizando como
catalizador dos materiales semiconductores comerciales y una manganita. El ensayo
consistié en medir la cantidad de oxigeno desprendido de una muestra determinada

de H20:2 durante la reaccion fotocatalitica.

Los semiconductores usados, TiO2 (Degussa — P25; 99,9%) y ZnO (Sigma — Aldrich;
99,9%) se eligieron por su conocida capacidad fotocatalitica [3], lo que permite poner
a prueba el reactor fotocatalitico construido. A su vez, la manganita
Lao.7Cao.2Bao.1MnOs (sintetizada en el laboratorio de CYTEMAC, Universidad del
Cauca) se eligié para comparar los resultados con los reportados en la literatura que
iInsSpird esta investigacion [12], en la que utilizaron como catalizador el R-MnO2. La
cantidad de material utilizado para los tres casos fue de 0,050 g, mientras que de la

muestra de H202 fue de 5 mL para cada ensayo realizado, tomando como base
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muestras de H202 a dos concentraciones diferentes (41,80% y 24,78%), obtenidas a
partir de pruebas de titulacion® (por triplicado) [39] (Anexo C).

La presentacion de los resultados se estructuré tomando tres parametros:

e La concentracion de la muestra de H20x2.
e La presencia/ausencia de semiconductor.

¢ El encendido/apagado de la fuente de iluminacion.

Con el fin de evaluar la funcionalidad del sensor, se tomaron datos de cantidad de
moles de O: liberado, tanto a partir de una medida directa (observacion directa de la
probeta) como con el sensor. Las medidas se hicieron bajo diferentes condiciones: sin
iluminacién, sin semiconductor, con iluminacién y usando TiO2 como semiconductor,
el objetivo es confirmar que la medida tomada con el sensor, mas precisa que la
medida directa, si reproduce la medida directa. En la figura 5.4 se observa la
comparacion de las medidas obtenidas; tal como se esperaba, se tiene una buena
aproximacion de las medidas tomadas con el sensor respecto a las tomadas por

observacion directa de la probeta.

g | SR | T TR | T % 0 | DENT N VRN D | ‘
8 _ #— Sin semiconductor (probeta) | Con iluminacion
] @ Sin semiconductor (sensor) « ]
7 4 ~ TiO, (probeta) pe kl
1 ¥ TiO, (sensor) 1
6 TiO, (probeta) o 7
ON 5 <4 TiO, (sensor) « |
()]
< <
o 4 4
K
(o] 1 4 4
= 34 4
1 - 8 4 . . g 4
2 Sin iluminacién
- —
] & —X—x
14 - X ad 4
4 5 g
0 7 <<‘ x — a a— —— $

0 10 20 30 40 50 60 7IO 8I0 9I0 '160'1;0'150
Tiempo (min)
Figura 5.4. Grafica comparativa para los valores obtenidos de moles de O vs tiempo.
Se comparan los datos tomados con el sensor y los tomados a partir de la observacion
directa de la probeta, con y sin iluminacion.

6 La titulacion es un método de andlisis quimico cuantitativo en el laboratorio que se utiliza para
determinar la concentracion desconocida de un reactivo a partir de otro reactivo con concentracion
conocida.

73


https://es.wikipedia.org/wiki/Qu%C3%ADmica_Anal%C3%ADtica
https://es.wikipedia.org/wiki/An%C3%A1lisis_cuantitativo_(qu%C3%ADmica)
https://es.wikipedia.org/wiki/Concentraci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Reactivo

5.4. Resultados y analisis

Los siguientes ensayos se realizaron con el fin de evaluar el funcionamiento del

reactor fotocatalitico, ademas de determinar las condiciones de operacion del sistema.

Como se registra en las tablas del Anexo D, el sensor reporta datos de volumen de
Oz2, y con estos valores se calcularon sus equivalentes en cantidad de moles de O,
haciendo uso de la ecuacién de estado (5.1):

o
<

P-V=n-R-T—>n=R—_ (5.1)

ﬂ

Los valores usados fueron:

e Presion atmosférica en Popayan (P): Ppopaysn = 0,7894 atm.
e Volumen de O: liberado de la reaccion fotocatalitica (V): medido por el sensor
(Anexo D).

e R: constante universal de los gases: R = 0,08206 atm- L/mol K

e Temperatura interna del reactor (T): Constante a lo largo de cada ensayo.

En las figuras 5.5 y 5.6 se presentan las gréaficas obtenidas de la cantidad de moles
de O: liberado a partir de la descomposicion de dos muestras de H202 con
concentracion Cy, = 24,78 % y Cp, = 41,80 % respectivamente. En ambos casos, sin y

con iluminacion, sin y con semiconductor (ZnO y TiOz2).
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Figura 5.5. Cantidad de moles de O- desprendido del peroxido de 41,80 % de
concentracién vs tiempo. (a) Sin iluminacion, (b) con iluminacion.
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Figura 5.6. Cantidad de moles de O, desprendido del peréxido de 24,78 % de
concentracién vs tiempo. (a) Sin iluminacion, (b) con iluminacion.

Las graficas mostradas en las figuras 5.5 y 5.6 muestran el comportamiento esperado,
siendo que la cantidad de moles de O: liberado aumenta cuando la reaccion se expone
a iluminacion; a su vez, el mejor resultado se obtiene usando TiO2 como
semiconductor [3]: el TiO2 tiene mejor actividad fotocatalitica frente al ZnO por tener
una banda prohibida menor (3,03 eV - 3,20 eV y 3,35 eV respectivamente). Ademas,

se observa que en los ensayos con el peréxido de hidrégeno de concentracion inicial
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41,80%, se tiene una mayor cantidad de moles de Oz producidos respecto a los
resultados obtenidos con el perdxido de hidrogeno al 24,78%. Para el analisis de este
resultado es necesario agregar que en ambos ensayos (ambas concentraciones de
perdxido) se utilizé la misma cantidad de semiconductor, que, es claro, no reacciona
igual con diferentes concentraciones de peroxido; es decir, con la metodologia
utilizada no se puede inferir nada acerca del efecto de la concentracion de la muestra
a tratar, lo que requeriria pruebas futuras con diferentes concentraciones de

semiconductor.

No aparece graficado el resultado obtenido con la manganita ya que la reaccion fue
tan rapida que no fue posible monitorearla con el sistema construido; este Gltimo
resultado permitié definir una de las condiciones de funcionamiento para el reactor
fotocatalitico construido: no es funcional para reacciones fotocataliticas que se den en

tiempos inferiores a 10 min por sensibilidad del sensor utilizado.

Luego de conocer la concentracion inicial del H202 por medio de la titulacion [33], se
aplicé la ecuacion 5.2 para determinar el cambio de la concentracion durante el
proceso de descomposicion y se procedié a graficar la razon C/Co en funcion del

tiempo.

P-Vy (5.2)

=C,—2 x —3I—
¢=C R-T-V,

Donde C es la concentracion de H202 en un tiempo t, C, la concentracion inicial, P la
presion atmosférica en Popayan, R la constante de los gases, T la temperatura en el
interior del reactor, Vg el volumen de Oz desprendido de la reaccion fotocatalitica y Vi

el volumen total de la solucién.

En la figura 5.6 se muestran los valores de cambio de concentracion para la muestra
de H202 (C, = 41,80 %) sin iluminacion (figura 5.7a) y con iluminacién (figura 5.7b).
En la figura 5.8 se muestran los datos para la muestra de H202 (C, = 24,78 %) sin

iluminacion (figura 5.8a) y con iluminacion (figura 5.8b).
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Figura 5.7. Concentracion de peréxido de hidrégeno (C, = 41,80 %) vs tiempo. (a)
Sin iluminacién, (b) con iluminacion.
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Figura 5.8. Concentracion de peréxido de hidrégeno (C, = 24,78 %) vs tiempo. (a)
Sin iluminacién, (b) con iluminacion.

Como se observa, la razon de concentracién de peroxido de hidrégeno disminuye con
el tiempo, corroborando el aumento de oxigeno observado con las graficas de moles.
Una vez mas se evidencia el efecto de la iluminacion, de los semiconductores y de la
concentracion de muestra a descomponer; los datos registrados en las tablas del
Anexo D permiten visualizar de manera mas detallada estos resultados. Este tipo de

graficos son comunmente reportados en la literatura, por lo que es posible hacer una
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comparacion del resultado obtenido y el reportado en [12], tal como se observa en la
figura 5.9. Los datos presentados estan en el intervalo de tiempo de 4,0 min por
cuestiones de comparacion con los reportados en [12], donde usaron como
semiconductor el R-MnOz2, que descompone el peréxido sin necesidad de luz, por lo

que en un reactor fotocatalitico la descomposicion se produce en un tiempo corto.
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Figura 5.9. Comparacioén entre el comportamiento del reactor fotocatalitico AMP1 y
resultado reportado en [8] para ensayo sin iluminacién. En (a) se presenta C/Co vs
tiempo a partir del AMPL1. En (b) el resultado de [8] usando R-MnO2 como
semiconductor.

Con los datos obtenidos se encontré el porcentaje de descomposicién de perdxido de
hidrégeno en la mitad del tiempo de desarrollo de la reaccién (60 min) y en el tiempo
total de duracion (120 min), mediante la ecuacion (5.3) [8]. Los resultados se muestran

en la tabla 5.3.

% de degradaciéon = x 100% (5.3)

0

De acuerdo a las comparaciones que se pueden hacer a partir de los datos obtenidos,
para conseguir mejores resultados del proceso de fotocatdlisis en el interior del reactor,
es decir mayor produccién de oxigeno en menor tiempo, se requeriria el uso de
semiconductores con valores de energia de banda prohibida (Eg) menores o cercanos
a3,0eV.
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Tabla 5.3. Porcentajes de degradacion para las muestras de H20, a dos

concentraciones iniciales diferentes, para condiciones sin iluminacion y con

iluminacion.
Porcentaje de descomposicion de H202 (%)

Condicién Co (%) 60 min 120 min
Sin SC ZnO TiO2 SinSC zZnO TiO2
Sin 41,80 0,30 5,60 8,90 5,60 11,50 18,10
iluminacion 24,78 0,80 1,60 1,80 500 7,10 6,50
Con 41,80 18,90 20,30 32,40 51,10 58,80 82,60
iluminacion 24,78 2,70 19,60 28,70 | 16,30 56,60 59,20

5.5. Manual de funcionamiento del reactor fotocatalitico AMP1

Con los ensayos realizados en el laboratorio se determinaron ciertas condiciones de
uso para el correcto funcionamiento del reactor fotocatalitico. A continuacion se detalla
cada una de ellas:

a. Hacer el montaje indicado en la figura 4.3 para preparar el sistema de medicion de
oxigeno (Anexo A). Después, colocar el soporte de madera con el sensor de distancia.
b. Colocar la cantidad de semiconductor en el interior del foto-reactor junto con la
muestra de H20:2 a tratar (no debe exceder los 5 mL) y el agitador magnético. Después
colocar la unién foto-reactor — manguera. En el soporte metélico del interior de la
carcasa, se ubica el foto-reactor y se sujeta de su parte superior. Se debe introducir la
manguera por el orificio lateral de la carcasa, se conecta a la unién y se cierra la
carcasa con la tapa.

c. Encender la fuente de alimentacion y, dependiendo del tipo de ensayo, encender o
mantener apagado el switch de la iluminacion. Para iniciar la medicion de la cantidad
de oxigeno en el interior de la probeta se debe esperar el registro de 100 valores en la
pantalla LCD y un valor de 0 mL de oxigeno, se inicia el ensayo, encendiendo la
plancha de agitacion.

d. En la pantalla LCD se apreciaran los valores correspondientes a la cantidad de

oxigeno liberado en el interior de la probeta (cada valor después de la toma de 100
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mediciones, que son enumeradas en la pantalla LCD), el tiempo de duracién del
ensayo, la temperatura en el interior del reactor y la longitud de onda correspondiente
a la iluminacion de las cintas LED.

e. El reactor construido no esta adecuado para propiciar reacciones que se den en
tiempos inferiores a 10 minutos. El tiempo maximo de ensayo estara determinado por
el semiconductor que se vaya a evaluar.

f. Concluida la prueba, se apaga la fuente de alimentacion, se destapa el reactor para
desconectar la manguera y con cuidado se retira el foto-reactor del soporte. Los
desechos generados se disponen en el lugar correspondiente. Se lava el foto-reactor,
el agitador magnético, la unién, manguera, la probeta y el recipiente que contenia el

agua saturada.
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Conclusiones
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Para el proceso de disefio y construccion del reactor fotocataliico AMP1, se
determinaron distintas etapas de funcionamiento tomando como base un método
cientifico secuencial, en el cual se definio el fin de cada parte, por medio de una
investigacion y recopilacion de informacion que brindara las pautas para llevar a cabo

el posterior andlisis de cada uno de los componentes a elegir.

El criterio de seleccion de los componentes que hicieron parte del reactor se
fundament6 en un analisis detallado de las caracteristicas que beneficiaban o
afectaban la posterior construccion y ensamble del prototipo final, buscando cumplir
con los parametros que requeria el proceso fotocatalitico a llevarse a cabo en su
interior. Después de determinarlos, se construyé un primer prototipo, con el cual se
pudieron estimar las consideraciones que se creian 6ptimas; con las diferentes
situaciones presentadas al elaborar este primer modelo, fue posible evaluar la

viabilidad y desempefio de las partes elegidas frente a la labor que debian ejecutar.

La implementacion del prototipo inicial facilitd la realizacién de primeras pruebas de
funcionamiento con distintas reacciones para revisar la eficiencia del modelo inicial,
con dos configuraciones dadas por la orientacion del reactor. Asi, se establecieron
algunas consideraciones a mejorar para el prototipo final, tales como: tamafo y forma
de la carcasa, tipo de tubo para el foto-reactor, tiempo necesario para llevar a cabo las
reacciones, consumo energético, variaciones de temperatura en el interior del sistema,
adecuado sistema de circulacion, funcionamiento del sensor de distancia y la forma de

agitacion.

A partir de las experiencias adquiridas, se establecieron los componentes 6ptimos del
reactor AMP1: cintas LED con longitud de onda correspondiente al rango visible del
espectro electromagnético, carcasa de aluminio por su reflectancia y maximizacion de
la radiacion, tubo de cuarzo que logré una transmision completa de la radiaciéon y como

espacio para albergar la reaccion fotocatalitica, acoples y mangueras para la
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circulaciéon del gas liberado y fuente de alimentacion que brindé la energia necesaria
durante todo el proceso para el correcto funcionamiento de los sensores

implementados, la pantalla de visualizacion, el ventilador y la fuente de iluminacién.

Se realiz6 la adaptacion de dos sensores dentro del sistema construido, para poder
hacer un seguimiento de los parametros involucrados en el proceso al interior del
reactor. Por una parte se implementé un sistema de medicién de oxigeno, con una
incertidumbre de = 0,5 mL, lo cual representa una medida mas precisa respecto a las
obtenidas por observacion directa con las lineas de graduacion de la probeta; asi
mismo, el tiempo de respuesta del sensor, facilitd la toma de datos en tiempo real. Por
otro lado, la medicion de temperatura es importante para mostrar que el desarrollo de
la reaccion es independiente de las variaciones de temperatura. Finalmente se disefio
un sistema de visualizacion de las variables que se necesitan conocer durante el
desarrollo de la reaccion, para lograr un adecuado tratamiento de resultados y un

posterior analisis de lo obtenido.

Con los resultados obtenidos en las pruebas de funcionamiento se demostré que el
reactor fotocatalitico construido propicia las reacciones de tipo fotocataliticas por
medio de la radiacién solar simulada, ademas, brinda la posibilidad de evaluar la
capacidad fotocatalitica de materiales semiconductores, a través del volumen de
oxigeno liberado de la descomposicién de una muestra determinada de peréxido de
hidrogeno, puesto que se evidencié una reproducibilidad en todas las mediciones
entregadas durante las pruebas realizadas.

De acuerdo a los ensayos de funcionamiento realizados y por las dimensiones del
sistema, el volumen de la muestra a tratar no debe exceder los 5 mL. La concentracion
del semiconductor es un parametro a tener en cuenta en futuros ensayos del reactor,
ya que cada semiconductor se comporta de manera diferente y no se puede establecer

una cantidad fija para todos los estudios en general.
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Tomando en cuenta las condiciones de disefio que se tuvieron para el reactor, no es
posible realizar una comparacion con otros sistemas implementados puesto que cada
proceso depende de muchas variables que pueden modificar las caracteristicas de las
reacciones que ocurren en su interior, tales como: fenbmenos de transferencia de
energia, la velocidad de la reaccion, el tipo de iluminacion, la configuracion del foto-
reactor, la ubicacion del semiconductor, la muestra a tratar, la forma de evaluar la
capacidad fotocatalitica de un material. Por tanto, es necesario conocer las
propiedades y los antecedentes del comportamiento de los materiales que se quieran

evaluar con el instrumento.
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ANEXO A

El montaje usado para realizar la medida de oxigeno liberado en las reacciones que

ocurren al interior del reactor fotocatalitico se adapta de la siguiente manera:

a. Se sumerge un beaker y una probeta (vacios) dentro de un recipiente lleno de
agua saturada con sal (la mezcla debe contener: 2600 mL de agua y 800 mL de sal,
ambas medidas realizadas en un beaker de 200 mL) y con sus aberturas frente a
frente (figura A.l1a).

b. Cuando ambos recipientes se llenan de agua, se introduce la probeta dentro del
beaker, evitando la formacion de burbujas, mientras se introduce una manguera en la
probeta (sin tocar el fondo), suficientemente larga para que salga del beaker, ya que
sera la manguera de salida del foto-reactor (figura A.1b).

c. El sistema beaker-probeta-manguera se retira del recipiente con agua y se lleva a
una superficie plana con el fin de que, en posicion vertical, la probeta no toque el fondo
del beaker, lo que garantizara que la manguera permita el flujo “libre” del oxigeno
(figura A.1c).
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Figura A.l. (a) Beaker y probeta en agua saturada con sal, (b) probeta dentro del
beaker con la manguera en su interior, (c) montaje experimental final de medicion
de oxigeno.
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ANEXO B

Tabla B.1. Valores obtenidos para realizar la calibracion del sensor.

VProbeta DSensor VSensor AbErrOr EI'I'O'I'
(mL) (cm) (mL) soluto Relativo
(mL) (%)
0,50 5,70 0,30 0,20 40,00
1,00 5,69 0,70 0,30 30,00
1,50 5,69 1,10 0,40 26,66
2,00 5,68 1,60 0,40 20,00
2,50 5,67 2,20 0,30 12,00
3,00 5,66 2,60 0,40 13,33
3,50 5,65 3,10 0,40 11,42
4,00 5,64 3,80 0,20 5,00
4,50 5,63 4,40 0,10 2,22
5,00 5,63 4,70 0,30 6,00
5,50 5,62 5,20 0,30 5,45
6,00 5,61 5,60 0,40 6,67
6,50 5,60 6,20 0,30 4,61
7,00 5,59 6,80 0,20 2,85
7,50 5,59 7,20 0,30 4,00
8,00 5,58 7,60 0,40 5,00
8,50 5,57 8,10 0,40 4,70
9,00 5,56 8,60 0,40 4,44
9,50 5,55 9,20 0,30 3,15
10,00 5,55 9,70 0,30 3,00
10,50 5,54 10,30 0,20 1,90
11,00 5,53 10,70 0,30 2,72
11,50 5,562 11,20 0,30 2,60
12,00 5,51 11,80 0,20 1,66
12,50 5,50 12,30 0,20 1,60
13,00 5,50 12,70 0,30 2,30

13,50 5,49 13,40 0,10 0,74
14,00 5,48 13,90 0,10 0,71
14,50 5,47 14,30 0,20 1,37
15,00 5,46 14,70 0,30 2,00
15,50 5,46 15,20 0,30 1,93
16,00 5,45 15,80 0,20 1,25
16,50 5,44 16,30 0,20 1,21
17,00 5,43 16,70 0,30 1,76
17,50 5,42 17,10 0,40 2,28
18,00 541 17,70 0,30 1,66
18,50 541 18,10 0,40 2,16
19,00 5,40 18,80 0,20 1,05
19,50 5,39 19,20 0,30 1,53
20,00 5,38 19,70 0,30 1,50
20,50 5,37 20,20 0,30 1,46
21,00 5,36 20,90 0,10 0,47
21,50 5,36 21,30 0,20 0,93
22,00 5,35 21,80 0,20 0,90
22,50 5,34 22,20 0,30 1,33
23,00 5,33 22,70 0,30 1,30
23,50 5,32 23,20 0,30 1,27
24,00 5,32 23,70 0,30 1,25
24,50 5,31 24,20 0,30 1,22
25,00 5,30 24,80 0,20 0,80
25,50 5,29 25,20 0,30 1,17
26,00 5,28 25,80 0,20 0,76
26,50 5,28 26,20 0,30 1,13
27,00 5,27 26,80 0,20 0,74
27,50 5,26 27,20 0,30 1,09
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44,50 4,98 44,30 0,20 0,44
45,00 4,97 44,70 0,30 0,66
45,50 4,96 45,20 0,30 0,65
46,00 4,95 45,80 0,20 0,43
46,50 4,95 46,20 0,30 0,64
47,00 4,94 46,80 0,20 0,42
47,50 4,93 47,30 0,20 0,42
48,00 4,92 47,70 0,30 0,62
48,50 4,91 48,20 0,30 0,61
49,00 4,91 48,70 0,30 0,61
49,50 4,90 49,20 0,30 0,60
50,00 4,89 49,80 0,20 0,40

Promedio: 0,28 2,93

28,00 5,25 27,80 0,20 0,71
28,50 5,24 28,30 0,20 0,70
29,00 5,24 28,60 0,40 1,37
29,50 5,22 29,30 0,20 0,67
30,00 5,22 29,70 0,30 1,00
30,50 521 30,10 0,40 1,31
31,00 5,20 30,70 0,30 0,96
31,50 5,19 31,20 0,30 0,95
32,00 5,18 31,80 0,20 0,62
32,50 5,18 32,30 0,20 0,61
33,00 5,17 32,70 0,30 0,90
33,50 5,16 33,20 0,30 0,89
34,00 5,15 33,80 0,20 0,58
34,50 5,15 34,10 0,40 1,15
35,00 514 34,70 0,30 0,85
35,50 5,13 35,20 0,30 0,84
36,00 5,12 35,80 0,20 0,55
36,50 511 36,10 0,40 1,09
37,00 5,10 36,80 0,20 0,54
37,50 5,09 37,30 0,20 0,53
38,00 5,09 37,70 0,30 0,78
38,50 5,08 38,20 0,30 0,77
39,00 5,07 38,70 0,30 0,76
39,50 5,06 39,20 0,30 0,75
40,00 5,06 39,60 0,40 1,00
40,50 5,04 40,30 0,20 0,49
41,00 5,04 40,80 0,20 0,48
41,50 5,03 41,20 0,30 0,72
42,00 5,02 41,60 0,40 0,95
42,50 5,01 42,20 0,30 0,70
43,00 5,00 42,70 0,30 0,69
43,50 5,00 43,20 0,30 0,68
44,00 4,99 43,70 0,30 0,68
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ANEXO C

Para el calculo de la concentracion inicial de las muestras de H20: se realizé una
prueba de titulacion por triplicado, en la tabla C.1 se presentan los valores obtenidos
en las pruebas correspondientes y una concentracion promedio para cada muestra,

datos utilizados en éste trabajo de investigacion.

Tabla C.1. Titulacion para dos muestras de peréxido de hidrégeno a dos

concentraciones diferentes.

Muestra H202 (concentracion 1) Muestra H202 (concentracion 2)
Muestra Concentracion (%) Muestra Concentracion (%)
1 40,74 1 24,07
2 43,21 2 25,35
3 41,46 3 24,92
et am | Cheen
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ANEXO D

Se presentan las tablas de resultados obtenidos a partir de la toma de datos realizada
por el sensor, se indica: volumen de oxigeno tomado de las lineas de graduacion de la
probeta, volumen de oxigeno entregado a partir de las distancias tomadas por el
sensor; cada uno con su respectivo valor de moles calculado. Posteriormente, a partir
de los resultados registrados en las primeras tablas, se detalla el valor calculado de
concentracion de peréxido de hidrogeno. Todos los datos se acompafian de la medida

de tiempo en el que se tomaron.

D.1. Ensayos sin iluminacién: muestra de H202 — concentracion: 41,80%
Tabla D.l.a. Valores de moles de O para el ensayo sin iluminacion y sin
semiconductor. (H202 — concentracion: 41,80%).

V Oz probeta NuUmero de moles de sangr Numero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de Oz sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,00 0,00 0,00 0,00 10,00
0,00 0,00 0,00 0,00 20,00
0,01 3,20x10” 0,00 0,00 30,00
0,05 1,60x10° 0,00 0,00 40,30
0,20 6,41x10° 0,80 2,56x10° 50,40
0,40 1,28x10° 0,90 2,88x10° 61,00
0,70 2,24x10° 0,97 3,10x10° 70,00
0,90 2,88x10° 1,01 3,23x10° 80,20
1,20 3,84x10° 1,12 3,58x10° 94,30
1,50 4,80x10° 1,40 4,48x10° 105,20
1,80 5,76x10° 1,67 5,35x10° 111,50
2,00 6,41x10° 1,89 6,05x10° 122,20
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Tabla D.1.b Valores de variacion de concentracion de H>O> para el ensayo sin

iluminacion y sin semiconductor (H202 — concentracion: 41,80%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 0,00
0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 10,00
0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 20,00
0,01 0,417 0,00 0,418 1,000 30,00
0,05 0,417 0,00 0,418 1,000 40,30
0,20 0,415 0,80 0,407 0,975 50,40
0,40 0,413 0,90 0,410 0,972 61,00
0,70 0,410 0,97 0,405 0,970 70,00
0,90 0,410 1,01 0,405 0,969 80,20
1,20 0,402 1,12 0,403 0,965 94,30
1,50 0,390 1,40 0,400 0,957 105,20
1,80 0,394 1,67 0,396 0,948 111,50
2,00 0,392 1,89 0,394 0,942 122,20

Tabla D.1.c. Valores de moles de Oz para el ensayo sin iluminacién con TiO2 (H202 —

concentracion: 41,80%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,10 3,20x10° 0,08 2,56x10° 13,10
0,80 2,56x10° 0,83 2,66x10° 25,00
1,00 3,20x10° 1,18 3,78x10° 31,30
1,50 4,80x10° 1,46 4,67x10° 38,10
2,20 7,05x10° 2,01 6,44x10° 50,00
3,20 10,25x10° 3,08 9,87x10° 61,00
3,50 11,21x10° 3,72 11,92x10° 76,00
4,00 12,82x10° 3,96 12,69x10° 82,00
4,60 14,74x10° 4,80 15,38x10° 90,10
5,00 16,02x10° 5,52 17,69x10° 99,20
5,50 17,62x10° 5,87 18,81x10° 110,40
6,20 19,87x10° 6,09 19,51x10° 125,00
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Tabla D.1.d. Valores de variacion de concentracion de H2O. para el ensayo sin

iluminacion con TiO2 (H202 — concentracion: 41,80%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 0,00
0,10 0,417 0,08 0,417 0,997 13,10
0,80 0,410 0,83 0,410 0,975 25,00
1,00 0,405 1,18 0,403 0,964 31,30
1,50 0,400 1,46 0,400 0,956 38,10
2,20 0,390 2,01 0,392 0,939 50,00
3,20 0,377 3,08 0,380 0,907 61,00
3,50 0,374 3,72 0,371 0,888 76,00
4,00 0,360 3,96 0,370 0,880 82,00
4,60 0,360 4,80 0,357 0,855 90,10
5,00 0,355 5,52 0,348 0,834 99,20
5,50 0,348 5,87 0,344 0,823 110,40
6,20 0,340 6,09 0,341 0,816 125,00

Tabla D.1.e Valores de moles de Oz para el ensayo sin iluminacién con ZnO (H202 —

concentracion: 41,80%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,10 3,21x10° 0,05 1,60x10° 17,22
0,20 6,43x10° 0,15 4,82x10° 21,10
0,40 1,28x10° 0,42 1,35x10° 30,10
1,00 3,21x10° 0,91 2,92x10° 45,40
1,10 3,563x10° 1,08 3,47x10° 50,10
1,50 4,82x10° 1,88 6,04x10° 60,00
1,80 5,78x10° 2,02 6,49x10° 70,50
2,00 6,43x10° 2,28 7,33x10° 80,10
2,60 8,36x10° 2,84 9,13x10° 94,00
2,90 9,32x10° 3,00 9,64x10° 100,40
3,00 9,64x10° 3,22 10,30x10° 108,00
3,60 11,50x10° 3,84 12,30x10° 122,00
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Tabla D.1.f. Valores de variacion de concentracion de H2O. para el ensayo sin
iluminacion con ZnO (H202 — concentracion: 41,80%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H2O2 probeta sensor H2O sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 0,00
0,10 0,417 0,05 0,417 0,998 17,22
0,20 0,415 0,15 0,416 0,995 21,10
0,40 0,413 0,42 0,413 0,987 30,10
1,00 0,405 0,91 0,406 0,972 45,40
1,10 0,404 1,08 0,404 0,967 50,10
1,50 0,400 1,88 0,394 0,943 60,00
1,80 0,395 2,02 0,392 0,939 70,50
2,00 0,393 2,28 0,389 0,931 80,10
2,60 0,385 2,84 0,382 0,914 94,00
2,90 0,381 3,00 0,380 0,909 100,40
3,00 0,380 3,22 0,377 0,902 108,00
3,60 0,372 3,84 0,368 0,881 122,00

D.2. Ensayos con iluminacion: muestra de H202 — concentracion: 41,80%

Tabla D.2.a. Valores de moles de O2 para el ensayo con iluminacion sin semiconductor
(H202 — concentracion: 41,80%).

V O3

V Oz probeta NUmero de moles de sensor NUumero de moles Tiempo
(mL) O, probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,50 1,55x10° 0,91 2,82x10° 10,00
1,00 3,10x10° 1,22 3,78x10° 18,40
2,00 6,20x10° 2,09 6,48x10° 29,20
4,00 12,40x10° 3,31 10,26x10° 42,00
5,50 17,05x10° 6,04 18,73x10° 49,50
7,50 23,26x10° 7,05 21,86x10° 60,00
9,00 27,91x10° 7,91 24,53x10° 68,00
12,00 37,22x10° 12,46 38,64x10° 82,00
14,00 43,42x10° 14,21 44,07x10° 92,00
16,00 49,62x10° 16,22 50,30x10° 101,00
18,00 55,83x10° 19,32 59,92x10° 111,30
20,00 62,03x10° 20,28 62,90x10° 119,30
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Tabla D.2.b. Valores de variacion de concentracion de H>O2 para el ensayo con

iluminacioén sin semiconductor (H202 — concentracion: 41,80%).

Concentracion V O3 Concentracioén

v Oz(r;;rf)beta H.O- probeta sensor H.O, sensor (S((e:rll(s:gr) Tl((renr?np;o
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 0,00
0,50 0,411 0,91 0,406 0,998 10,00
1,00 0,405 1,22 0,403 0,972 18,40
2,00 0,393 2,09 0,392 0,941 29,20
4,00 0,369 3,31 0,377 0,908 42,00
5,50 0,351 6,04 0,344 0,867 49,50
7,50 0,327 7,05 0,332 0,812 60,00
9,00 0,310 7,91 0,321 0,785 68,00
12,00 0,272 12,46 0,266 0,738 82,00
14,00 0,247 14,21 0,245 0,682 92,00
16,00 0,223 16,22 0,220 0,615 101,00
18,00 0,199 19,32 0,183 0,567 111,30
20,00 0,174 20,28 0,171 0,494 119,30

Tabla D.2.c. Valores de moles de O para el ensayo con iluminacién y TiO2 (H202 —

concentracion: 41,80%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér Numero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,20 6,16x10° 0,13 4,00x10® 9,52
0,50 1,54x10° 1,63 5,02x10° 20,31
3,40 10,47x10° 3,55 10,94x10° 29,00
6,00 18,49x10° 5,91 18,21x10° 40,29
8,50 26,19x10° 8,68 26,75x10° 50,00
11,30 34,82x10° 11,07 34,11x10° 60,00
14,10 43,45x10° 14,05 43,29x10° 70,04
16,40 50,54x10° 16,65 51,31x10° 80,00
19,50 60,09x10° 19,40 59,78x10° 89,30
22,40 69,03x10° 22,24 68,53x10° 100,20
25,00 77,04x10° 24,78 76,36x10° 109,50
28,00 86,29x10° 28,60 88,13x10° 120,00
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Tabla D.2.d. Valores de variacion de concentracion de H>O2 para el ensayo con

iluminacion y TiO2 (H202 — concentracion: 41,80%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 0,00
0,20 0,416 0,13 0,416 0,996 9,52
0,50 0,412 1,63 0,400 0,952 20,31
3,40 0,380 3,55 0,375 0,897 29,00
6,00 0,345 591 0,346 0,829 40,29
8,50 0,315 8,68 0,313 0,749 50,00
11,30 0,281 11,07 0,284 0,679 60,00
14,10 0,247 14,05 0,248 0,593 70,04
16,40 0,219 16,65 0,217 0,518 80,00
19,50 0,182 19,40 0,183 0,439 89,30
22,40 0,147 22,24 0,149 0,356 100,20
25,00 0,115 24,78 0,118 0,283 109,50
28,00 0,079 28,60 0,072 0,173 120,00

Tabla D.2.e. Valores de moles de Oz para el ensayo con iluminacion y ZnO (H20> —

concentracion: 41,80%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,10 3,08x10° 0,06 1,84x10° 8,40
1,00 3,08x10° 0,94 2,89x10° 25,00
2,00 6,16x10° 2,02 6,22x10° 31,20
3,20 9,86x10° 3,18 9,80x10° 40,10
4,50 13,86x10° 4,59 14,14x10° 49,40
6,20 19,10x10° 6,47 19,93x10° 61,00
7,50 23,11x10° 7,42 22,86x10° 69,00
9,20 28,35x10° 9,05 27,89x10° 79,30
11,00 33,90x10° 10,99 33,86x10° 89,00
13,20 40,68x10° 13,29 40,95x10° 100,40
15,00 46,22x10° 14,96 46,10x10° 109,10
17,50 53,93x10° 17,47 53,83x10° 120,30
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Tabla D.2.f. Valores de variacion de concentracion de H>O» para el ensayo con

iluminacion y ZnO (H202 — concentracion: 41,80%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,418 0,00 0,418 1,000 0,00
0,10 0,417 0,06 0,417 0,973 8,40
1,00 0,406 0,94 0,407 0,964 25,00
2,00 0,393 2,02 0,393 0,939 31,20
3,20 0,380 3,18 0,379 0,903 40,10
4,50 0,363 4,59 0,362 0,825 49,40
6,20 0,343 6,47 0,339 0,794 61,00
7,50 0,327 7,42 0,328 0,769 69,00
9,20 0,306 9,05 0,308 0,637 79,30
11,00 0,285 10,99 0,285 0,586 89,00
13,20 0,258 13,29 0,257 0,528 100,40
15,00 0,237 14,96 0,237 0,437 109,10
17,50 0,206 17,47 0,207 0,409 120,30

D.3. Ensayos sin iluminacion: muestra de H202 — concentracion: 24,78%

Tabla D.3.a. Valores de moles de O: para el ensayo sin iluminacién y sin

semiconductor (H202 — concentracion: 24,78%).

V O; probeta Numero de moles de s\e/ncs)f)r Numero de moles Tiempo
(mL) O, probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,00 0,00 0,00 0,00 10,00
0,00 0,00 0,00 0,00 20,50
0,01 3,20x10”7 0,03 9,61x10” 29,20
0,08 2,56x10° 0,05 1,60x10° 40,20
0,10 3,20x10° 0,08 2,56x10° 50,00
0,20 6,41x10° 0,14 4,48x10° 60,10
0,40 1,28x10° 0,27 8,65x10° 69,40
0,50 1,60x10° 0,38 1,21x10° 80,20
0,60 1,92x10° 0,45 1,44x10° 90,00
0,80 2,56x10° 0,70 2,24x10° 100,10
0,90 2,88x10° 0,88 2,82x10° 110,00
1,00 3,20x10° 0,96 3,07x10° 120,20
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Tabla D.3.b. Valores de variacion de concentracion de H2O. para el ensayo sin

iluminacion y sin semiconductor (H202 — concentracion: 24,78%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,240 0,00 0,240 1,000 0,00
0,00 0,240 0,00 0,240 1,000 10,00
0,00 0,240 0,00 0,240 1,000 20,50
0,01 0,248 0,03 0,247 0,998 29,20
0,08 0,248 0,05 0,247 0,997 40,20
0,10 0,246 0,08 0,247 0,995 50,00
0,20 0,245 0,14 0,246 0,992 60,10
0,40 0,243 0,27 0,244 0,986 69,40
0,50 0,241 0,38 0,243 0,980 80,20
0,60 0,240 0,45 0,242 0,976 90,00
0,80 0,238 0,70 0,239 0,963 100,10
0,90 0,236 0,88 0,237 0,954 110,00
1,00 0,235 0,96 0,236 0,950 120,20

Tabla D.3.c. Valores de moles de Oz para el ensayo sin iluminacién con TiO2 (H202 —

concentracion: 24,78%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,00 0,00 0,00 0,00 10,00
0,10 3,21x10° 0,06 1,92x10° 22,00
0,16 3,14x10° 0,11 3,53x10° 30,00
0,20 6,43x10° 0,29 9,32x10°® 43,20
0,35 1,12x10° 0,32 1,02x10° 50,00
0,50 1,60x10° 0,35 1,12x10° 62,00
0,60 1,92x10° 0,42 1,32x10° 70,00
0,80 2,57x10° 0,82 2,63x10° 83,10
1,00 3,21x10° 0,95 3,05x10° 95,00
1,10 3,563x10° 1,00 3,21x10° 106,20
1,30 4,18x10° 1,22 3,92x10° 117,10
1,50 4,82x10° 1,45 4,66x10° 128,00
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Tabla D.3.d. Valores de concentracion de H20: para el ensayo sin iluminacion con TiO2

(H202 — concentracion: 24,78%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,248 0,00 0,240 1,000 0,00
0,10 0,240 0,06 0,240 1,000 10,00
0,20 0,246 0,29 0,247 0,996 22,00
0,50 0,245 0,35 0,246 0,994 30,00
0,80 0,245 0,82 0,244 0,985 43,20
1,00 0,243 0,95 0,244 0,983 50,00
1,10 0,241 1,00 0,243 0,982 62,00
1,30 0,240 1,22 0,242 0,978 70,00
1,50 0,237 1,45 0,237 0,958 83,10
1,90 0,235 1,79 0,235 0,951 95,00
2,00 0,233 2,04 0,235 0,949 106,20
2,20 0,231 2,17 0,232 0,938 117,10
2,50 0,228 2,55 0,229 0,926 128,00

Tabla D.3.e. Valores de moles de O> para el ensayo sin iluminacion con ZnO (H202 —

concentracion: 24,78%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,00 0,00 0,00 0,00 10,00
0,10 3,20x10°® 0,02 6,41x107 28,00
0,20 6,41x10° 0,18 5,76x10°® 39,20
0,30 9,61x10° 0,25 8,01x10°® 46,30
0,40 1,28x10° 0,30 9,61x10° 60,00
0,50 1,60x10° 0,34 1,08x10° 74,00
0,60 1,92x10° 0,59 1,89x10° 86,10
0,80 2,54x10° 0,89 2,85x10° 94,00
1,00 3,20x10° 0,96 3,07x10° 100,00
1,10 3,562x10° 1,05 3,36x10° 110,00
1,50 4,80x10° 1,34 4,29x10° 118,50
1,60 5,12x10° 1,53 4,90x10° 124,00
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Tabla D.3.f. Valores de concentracion de H20: para el ensayo sin iluminacion con ZnO

(H202 — concentracion: 24,78%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 0,00
0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 10,00
0,10 0,246 0,02 0,247 1,000 28,00
0,20 0,245 0,18 0,245 0,990 39,20
0,30 0,244 0,25 0,245 0,987 46,30
0,40 0,243 0,30 0,244 0,984 60,00
0,50 0,246 0,34 0,243 0,982 74,00
0,60 0,240 0,59 0,240 0,970 86,10
0,80 0,237 0,89 0,236 0,954 94,00
1,00 0,235 0,96 0,236 0,951 100,00
1,10 0,234 1,05 0,235 0,946 110,00
1,50 0,229 1,34 0,231 0,932 118,50
1,60 0,228 1,53 0,228 0,922 124,00

D.4. Ensayos con iluminacion: muestra de H202 — concentracion: 24,78%
Tabla D.4.a. Valores de moles de O2 para el ensayo con iluminacion sin semiconductor

(H202 — concentracion: 24,78%).

V O; probeta Numero de moles de s\e/ncs)f)r Numero de moles Tiempo
(mL) O, probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,00 0,00 0,00 0,00 10,00
0,00 0,00 0,00 0,00 21,30
0,10 3,10x10° 0,02 6,20x10”7 30,20
0,40 1,24x10° 0,24 7,44x10 40,50
0,60 1,86x10° 0,42 1,30x10° 49,50
0,70 2,17x10° 0,50 1,55x10° 59,30
0,90 2,79x10° 0,76 2,35x10° 70,30
1,50 4,65x10° 1,33 4,12x10° 78,00
2,20 6,82x10° 2,11 6,54x10° 88,10
3,00 9,30x10° 2,99 9,27x10° 104,10
3,20 9,92x10° 3,05 9,46x10° 111,50
3,60 11,10x10° 3,31 10,20x10° 121,50
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Tabla D.4.b. Valores de variacion de concentracion de O2 para el ensayo con

iluminacioén sin semiconductor (H202 — concentracion: 24,78%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 0,00
0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 10,00
0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 21,30
0,10 0,246 0,02 0,247 0,999 30,20
0,40 0,242 0,24 0,244 0,988 40,50
0,60 0,240 0,42 0,242 0,979 49,50
0,70 0,239 0,50 0,241 0,975 59,30
0,90 0,236 0,76 0,238 0,962 70,30
1,50 0,229 1,33 0,231 0,933 78,00
2,20 0,220 2,11 0,221 0,894 88,10
3,00 0,210 2,99 0,210 0,850 104,10
3,20 0,208 3,05 0,209 0,847 111,50
3,60 0,203 3,31 0,206 0,834 121,50

Tabla D.4.c. Valores de moles de O para el ensayo con iluminacién y TiO2 (H202 —

concentracion: 24,78%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,30 9,24x10° 0,73 2,24x10° 14,00
1,20 3,69x10° 20,3 3,39x10° 20,34
2,50 7,70x10° 2,38 7,33x10° 30,42
3,40 10,47x10° 3,37 10,38x10° 40,30
5,10 15,71x10° 5,03 15,50x10° 50,00
5,80 17,87x10° 5,83 17,96x10° 60,00
6,50 20,03x10° 6,31 19,46x10° 70,10
7,80 24,03x10° 7,82 24,10x10° 80,40
9,00 27,73x10° 8,90 27,42x10° 91,30
9,80 30,20x10° 9,75 30,04x10° 100,00
11,40 35,13x10° 11,34 34,94x10° 110,10
12,20 37,59x10° 12,08 37,28x10° 120,00
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Tabla D.4.d. Valores de variacion de concentracion de H>O2 para el ensayo con

iluminacion y TiO2 (H202 — concentracion: 24,78%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 0,00
0,30 0,244 0,73 0,239 0,964 14,00
1,20 0,233 20,3 0,234 0,946 20,34
2,50 0,217 2,38 0,219 0,883 30,42
3,40 0,207 3,37 0,207 0,835 40,30
5,10 0,186 5,03 0,187 0,754 50,00
5,80 0,177 5,83 0,177 0,715 60,00
6,50 0,169 6,31 0,171 0,692 70,10
7,80 0,153 7,82 0,153 0,618 80,40
9,00 0,139 8,90 0,140 0,565 91,30
9,80 0,129 9,75 0,130 0,524 100,00
11,40 0,110 11,34 0,111 0,446 110,10
12,20 0,100 12,08 0,102 0,410 120,00

Tabla D.4.e. Valores de moles de Oz para el ensayo con iluminaciéon y ZnO (H20> —

concentracion: 24,78%).

V O; probeta Numero de moles de S\e/ncs)ér NUumero de moles Tiempo
(mL) O probeta (mol) (mL) de O; sensor (mol) (min)
0,00 0,00 0,00 0,00 0,00
0,10 3,08x10° 0,35 1,07x10° 19,30
0,50 1,54x10° 0,57 1,75x10° 25,20
0,80 2,46x10° 0,85 2,61x10° 32,20
1,20 3,69x10° 1,13 3,48x10° 38,20
2,50 7,70x10° 2,54 7,82x10° 51,30
4,00 12,32x10° 3,94 12,14x10° 60,00
6,00 18,49x10° 5,91 18,21x10° 70,40
7,90 24,36x10° 7,60 23,42x10° 79,50
9,20 28,35x10° 9,00 27,73x10° 90,00
10,00 30,81x10° 10,27 31,65x10° 98,50
11,00 33,90x10° 11,18 34,45x10° 109,40
11,80 36,36x10° 11,59 35,71x10° 119,00
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Tabla D.4.f. Valores de variacion de concentracion de H>O» para el ensayo con

iluminacion y ZnO (H202 — concentracion: 24,78%).

V O, probeta Concentracion V Oz Concentracion CICs Tiempo

(mL) H.O- probeta sensor H.O, sensor (sensor) (min)
(mol/L) (mL) (mol/L)

0,00 0,247 0,00 0,247 1,000 0,00
0,10 0,246 0,35 0,243 0,982 19,30
0,50 0,242 0,57 0,240 0,972 25,20
0,80 0,238 0,85 0,237 0,958 32,20
1,20 0,233 1,13 0,234 0,944 38,20
2,50 0,217 2,54 0,217 0,876 51,30
4,00 0,199 3,94 0,200 0,807 60,00
6,00 0,175 5,91 0,176 0,711 70,40
7,90 0,152 7,60 0,156 0,629 79,50
9,20 0,136 9,00 0,139 0,561 90,00
10,00 0,127 10,27 0,124 0,499 98,50
11,00 0,115 11,18 0,113 0,454 109,40
11,80 0,105 11,59 0,108 0,434 119,00
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ANEXO E

RECOMENDACIONES Y TRABAJOS FUTUROS

1. Para el correcto funcionamiento del reactor fotocatalitico AMP1, tener en cuenta
que la muestra a descomponer es exclusivamente peréxido de hidrogeno (H202),

ademas el volumen de la muestra no debe exceder los 5 mL.

2. De acuerdo al espectro en el que opera el reactor se sugiere evaluar
semiconductores con Eg menores o cercanos a 3,0 eV, ya que de acuerdo a los
resultados obtenidos en este trabajo de investigacion son los que permiten llevar a

cabo una mayor liberacion de oxigeno.

3. Realizar nuevas investigaciones evaluando la descomposicion de peréxido de
hidrogeno a partir de diferentes concentraciones de catalizador, de esta manera sera
posible encontrar la cantidad ideal para la cual se obtiene una velocidad de reaccion

Optima de trabajo para cada semiconductor.

4. Desarrollar mejoras y/o adaptaciones al prototipo final construido de acuerdo a la
configuracion tipo batch del foto-reactor, de esta manera el sistema también podria ser
adaptado a procesos con recirculacion, teniendo una descomposicion que se daria en

rangos de tiempo menores a los utilizados en éste trabajo de investigacion.

5. Evaluar otros métodos de medicion y cuantificacion del oxigeno liberado en las

reacciones que se dan al interior del reactor fotocatalitico AMP1.
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