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RESUMEN

En la presente investigacion se realizo la foto-degradacion del Naranja Il (producto de
préacticas convencionales de quimica organica), con el Sulfuro de Cadmio obtenido
como residuo de las practicas concernientes a marcha de cationes en las asignaturas de

quimica inorganica y quimica analitica.

El sulfuro de cadmio (CdS) es un semiconductor con un ancho de banda GAP pequefio
comparado con dioxido de titanio (TiO;) al que se le atribuyen grandes propiedades
fotocataliticas en el campo de la fotodegradacion. Esta propiedad permite que el CdS
tenga la capacidad de degradar materia organica utilizando radiacion de la region del

visible del espectro electromagnético.

Debido a que el semiconductor se encontraba impuro obtenido como residuo, se llevo a
cabo la respectiva caracterizacion mediante las siguientes técnicas: Espectro electronico
en estado sélido con la técnica de reflectancia difusa, SEM, EDS y espectroscopia
RAMAN.

Por otra parte el Naranja Il es un colorante organico monoazoico sintetizado en el
laboratorio de quimica organica en la practica de sintesis de colorantes, el cual tifie lana
directamente. Estos colorantes azo causan efectos drasticos como mutaciones, razon por
la cual se hace necesario investigar y experimentar técnicas que puedan eliminar o por
lo menos disminuir su porcentaje residual en las aguas que se vierten en los rios y

demas corrientes de agua.

El estudio concluyd con la propuesta de variables dptimas para la degradacion del
colorante naranja Il utilizando CdS como semiconductor. Se establecieron parametros
como: pH, cinética quimica, concentracion, % de peroxido de hidrogeno, DQO via

catalisis homogénea.
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ABSTRACT

Photo-degradation of Orange Il (conventional product of organic chemistry practices)
was performed with cadmium sulfide from of wastes involved in cation qualitative

determinations (inorganic and analytical chemistry practices).

Cadmium sulfide (CdS) is a semiconductor with a small GAP with respect to titanium
(TiOy). This property gives to place photocatalytic properties. Likewise, this behavior
allows that CdS presents ability to degrade organic matter using visible radiation.

This semiconductor was obtained as an impure residue and characterized using
following techniques: electronic solid state with the diffuse reflectance technique;
Raman spectroscopy, EDS and scanning electron microscopy.

Moreover, Orange Il is an organic monoazo dye synthesized in organic chemistry
laboratory practice. These azo dyes promote mutations in human which is necessary
investigates mechanisms and techniques that can eliminate these reduce.

The results conclude with orange dye degradation using CdS as semiconductor. It was
optimized parameters such as: pH, concentration, peroxide hydrogen percent and
degradation homogeneous and heterogeneous catalysis.
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INTRODUCCION

Los materiales semiconductores son la base en la actualidad para la fabricacion de la
gran mayoria de componentes y circuitos electrénicos; se denomina con el nombre
genérico de semiconductores a aquellos materiales que desde un punto de vista de
quimico, poseen un ancho de ancho de brecha (GAP) que permite que los electrones al
aumentar su energia pasen de la banda de valencia a la banda de conduccién. En los
semiconductores existen diferentes tipos de portadores de carga (electrones y huecos), la
conduccion aumenta con la temperatura y también puede modificarse la misma si el

material es sometido a una radiacion electromagnética de suficiente energia.

Los semiconductores simples (Si y Ge por ejemplo), son soélidos cristalinos con una

estructura diamantina: cada atomo ocupa el centro de un tetraedro en cuyos vértices

, , , 1
habra otros cuantos a4tomos, creando asi enlaces covalentes.

Uno de los semiconductores méas usados por su bajo costo y altas propiedades es el
oxido de titanio que se presenta en la naturaleza bajo tres formas cristalinas: anatasa,
brookita y rutilo, estas formas pueden ser descritas en términos de cadenas de octaedros
de TiOe. Las estructuras cristalinas de la anatasa y del rutilo contienen d&tomos de titanio

) , , . ) 2
hexacoordinados y atomos de oxigeno tricoordinados.

Visto el TiO, como un material semiconductor, debido a su estructura electrdnica la
cual se caracteriza por una Banda de Valencia (VB) llena y una banda de conduccién
(BC) vacia, (al igual que los 6xidos metalicos o sulfuros tales como el ZnO, CdS,
Fe203 y el ZnS), puede actuar como catalizador de procesos de reduccién inducidos por
luz. La energia del gap (Eg) entre la banda de valencia y la banda de conduccion,
corresponde a la energia minima requerida para hacer que el material sea eléctricamente
conductor. Cuando un foton tiene una energia hv, que excede el valor de energia del
gap, entonces se promueve un electron (e-) de la banda de valencia a la de conduccién
dejando atrés un hueco (h+). En los materiales eléctricamente conductores, por ejemplo

los metales los portadores de carga producidos son inmediatamente recombinados; en
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los semiconductores una porcion de los pares electron-hueco fotoexcitados, son
difundidos a la superficie de la particula fotocatalitica (los pares electron-hueco son
atrapados en la superficie) y toman parte en la reaccion quimica con las moléculas del
medio que se encuentran en contacto con la superficie. Los huecos pueden oxidar las

moléculas donadoras, mientras los electrones de la banda de conduccion pueden reducir

. 3
las moléculas aceptoras.

El uso del diéxido de titanio como fotocatalizador es realizado bajo la condicién de
dopaje es decir se le adiciona una “impureza” en baja concentracion para mejorar su
eficiencia; como por ejemplo el nitrogeno en forma de nitrato de amonio, es una de las

“impureza” utilizadas para aumentar el porcentaje de rendimiento de las reacciones

fotocataliticas, aumentando el porcentaje de rendimiento hasta un 91.88%.

El nitrégeno no es la unica “impureza” que se haya utilizado para aumentar la
eficiencia en el proceso también son usados los iones de algunos metales de transicion
como el Nd** Dentro del amplio grupo de los semiconductores, el sulfuro de cadmio
CdS es un semiconductor del grupo 1I-VI de la tabla periddica, se forma mediante
enlace covalente, esto es, los atomos de Cd y S comparten sus electrones de valencia, es
un semiconductor de banda directa. Aunque tienen una componente ionica. Este solido
puede presentar dos estructuras cristalinas. La estructura cubica (zincblenda) y la

hexagonal (wurtzita), en la fase cubica tiene un ancho de brecha (Ey) de 2.42 eV,

mientras que en la fase hexagonal tiene un ancho de brecha de 2.5 ev.’

Los colorantes presentan una alta resistencia a la decoloracion mediante los distintos
procesos fisico-quimicos y microbiologicos, por lo que se hace necesario utilizar
métodos que degraden completamente toda esta clase de contaminantes. La
fotodegradacion catalitica utilizando el fotocatalizador de sulfuro de cadmio (CdS)

representa una alternativa eficaz para la degradacion de colorantes.

Este proyecto se divide en cuatro secciones, la primera es la descripcion detallada de la

situacion actual de los fotodegradadores cataliticos a nivel homogéneo y heterogéneo.
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Segundo la purificacion y caracterizacion de CdS obtenido como residuo del laboratorio
por las técnicas RAMAN, EDS, SEM, reflectancia difusa UV-Vis; tercero la
degradacion de Naranja Il utilizando las diferentes variables que permitieron establecer
las condiciones Optimas de degradacion y por Gltimo se finaliza con las conclusiones y

recomendaciones.
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1. OBJETIVOS.

1.1. OBJETIVO GENERAL
Llevar a cabo la foto-degradacion del Naranja 11 con el residuo Sulfuro de Cadmio.

1.2. OBJETIVOS ESPECIFICOS
Caracterizacion del Sulfuro de Cadmio mediante las siguientes técnicas:

- Espectro electrénico en estado solido para determinar el GAP.

- Espectro RAMAN, determinacion de las vibraciones caracteristicas.

- Microscopia electrénica de barrido, determinacion el tamafio de grano.
Realizar el estudio de degradacion del colorante naranja Il mediante los siguientes
parametros:

- Estabilidad con respecto al pH entre 3.0 y 5.6.

- Tiempo de degradacién (Curva cinética del colorante con el CdS y un ausencia

de éste por 2 horas a la longitud de onda de méaxima absorcion).

- Evaluacion de la concentracion dptima a degradar entre 5-10 mM.

- Tiempo de exposicion a la radiacion del visible de T=0 a T=2 horas.

- Evaluacion de la solubilidad del CdS con diferentes disolventes.

- Evaluacion de la toxicidad del agua mediante DQO (Demanda Quimica de

Oxigeno).

Comparar el efecto de CdS en la region del visible bajo las condiciones dptimas
determinadas en el proceso de degradacién y compararlo con el proceso Fenton como

catalisis homogénea haciendo un seguimiento a 485 nm.
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2. MARCO TEORICO.

Con el rapido desarrollo de la sociedad y la economia, las contaminaciones ambientales
se han vuelto cada vez mas grave para afectar a la supervivencia humana y la vida. La
fotocatalisis ha sido muy estudiada en los Gltimos 25 afios, gracias a su versatilidad en la
utilizacion como un proceso de degradacién de contaminantes, entre los diferentes
métodos de tratamiento, la fotocatalisis es considerada como la “técnica” verde "mas

econOmica, eficaz y respetuosa del medio ambiente para degradar completamente

. L. ., . 5
contaminantes organicos en solucion o aire.

2.1. FOTOCATALISIS

El proceso de fotocatélisis se basa en la transferencia de carga a través de la interfaz
entre el semiconductor y la solucion acuosa contaminada. En la interfaz de estos dos
componentes se da una redistribucion, la cual se extiende significativamente a ambos
lados. En la fotocatalisis se necesita la presencia de un semiconductor, en el cual la
conductividad aumenta con la temperatura, pero ésta es menor que en los metales.”

Entre el proceso de fotocatalisis se derivan dos tipos: Fotocatalisis homogénea y

heterogénea, los cuales se diferencian entre si de la siguiente manera:

2.1.1. FOTOCATALISIS HOMOGENEA

La catalisis homogénea tiene lugar cuando los reactivos y el catalizador se encuentran
en la misma fase, sea liquida o gaseosa. En la catalisis homogénea se tiene un acceso

maés facil al mecanismo de reaccion y por consecuencia se puede dominar mejor el

- . 9
proceso catalitico correspondlente.

La fotocatalisis homogénea o Foto-Fenton, que representa una alternativa viable debido
a su capacidad de degradar la materia organica a través de especies altamente oxidantes

como son los radicales hidroxilos (OH). El proceso Foto-Fenton es considerado muy
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eficiente a la hora de degradar compuestos recalcitrantes que de otra forma serian
imposibles de tratar en sistemas bioldgicos naturales o artificiales Las ventajas de este
método son varias: el Fe (11) es abundante y no toxico, el peroxido de hidrogeno es facil
de manejar y ambientalmente amigable, no se forman compuestos clorados como en
otros métodos oxidantes, y no existen limitaciones de transferencia de masa por tratarse
de un sistema homogéneo. En contraposicion, el Foto-Fenton presenta como limitacién
la necesidad de operar en condiciones de acidez (pH de 3.0), donde un cambio produce
efectos negativos en la eficiencia debido a la poca solubilidad de los iones Fe (l1),

. 9
generados en el tratamiento.

Por otro lado los PAOs (Procesos avanzados de oxidacidn) y tratamientos quimicos son
particularmente apropiados para aguas residuales que contienen compuestos
recalcitrantes, tdxicos, o materiales no-biodegradables (como es el caso de los
colorantes), ya que con estos procesos es posible obtener la decoloracién en menor
tiempo y la degradacion del colorante sin la produccion de algan otro residuo.

La diferencia entre los tratamientos convencionales y los PAOs, radica en la alta
eficiencia que se consigue con los PAQOs, gracias al poder oxidante del radical hidroxilo
(*OH). Como se muestra en la tabla 1, el radical (*OH) tiene un potencial de oxidacion
superior al de los oxidantes utilizados en tratamientos quimicos (ozonizacion o el ién

hipoclorito).
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Tabla 1. Potenciales de oxidacién de los oxidantes utilizados en las técnicas mas

comunes para el tratamiento de agua.

TECNICA OXIDANTE POTENCIAL DE OXIDACION
[Vl
TRATAMIENTOS QUIMICOS, *OH 2.80

PAOS

OXIGENO ATOMICO O(‘D) 2.42
OZONIZACION O; 2.07
PEROXIDO DE HIDROGENO H,0, 1.77
PERMANGANATO POTASICO MnO4 1.67
CLORACION Cl 1.36

Cuando se logra una concentracion suficiente de radicales *OH en solucion, los
colorantes pueden ser degradados a compuestos inocuos para el medio ambiente, como

el agua y diéxido de carbono (CO,), lo que se conoce como mineralizacion.

Los radicales libres *OH atacan a los compuestos organicos por medio de las siguientes
reacciones:
Abstraccion de hidrégeno.

eOH + RH — eR + H,0
Reacciones de adicion.

eOH + PhX — HOPhXe
Transferencia electronica.

eOH + RH — [eR-H]" + OH’

En los PAOs el radical *OH se puede generar por la fotocatalisis con TiO/UV,
H,0,/UV y O3/UV, de la foto-reduccion de especies de Fe**, de la reaccién entre el

ozono y Fe?* o bien de la reaccién de Fenton.
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La reaccion de Fenton es uno de los PAO maés utilizados para el tratamiento de
compuestos organicos en solucion acuosa, el cual se lleva a cabo mediante la reaccién
de sales ferrosas (Fe?*) y peréxido de hidrégeno (H.O,) adicionados al medio, de
acuerdo con la siguiente reaccion:

Fe** + H,0, — Fe® + ¢OH + 'OH

Adicionalmente, es posible acelerar la degradacion de los compuestos organicos en
solucidn, catalizando la reaccion de Fenton mediante la accion de la luz UV (foto-
Fenton) Esto es posible debido a que la radiacion con luz UV favorece la regeneracion

fotoquimica de los iones ferroso (Fe**) por la foto-reduccién de los iones férrico (Fe**),

resultando en el aumento de generacion de radicales libres OH.’

2.1.2. FOTOCATALISIS HETEROGENEA

En el caso de la fotocatalisis heterogénea, se emplean semiconductores (solidos en
suspension acuosa 0 gaseosa). Existen mdltiples de estos fotosensibilizadores tales
como: Al,O3, ZnO, Fe,03 y TiO,. Sin embargo, el mas ampliamente usado en
aplicaciones fotocataliticas es el didxido de titanio Degussa p-25 en forma de anatasa:
rutilo en proporcion 80:20, dado que presenta una mayor actividad fotocatalitica, no es

toxico, es estable en soluciones acuosa y no es costoso, habiéndose evaluado diferentes

. 10
estructuras del mismo.

Por otro lado el proceso de fotocatalisis heterogénea se basa en la absorcion de luz
UV ya sea con una lampara UV o con la radiacion solar, en un material semiconductor
produciendo una alteracion fotoquimica, es decir, se promueve un electron de la banda
de valencia a la banda de conduccion del material. Asi, se obtiene un par electron-
hueco, el cual es el inicio del proceso de degradacion de compuestos organicos a través

del mecanismo de 6xido-reduccion.
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Se reportan 3 etapas principales que tiene lugar durante un proceso foto catalitico, las

cuales son:

Radiacion por lo fotones
Adsorcidn de los reactivos (aceptores y dadores).

Reacciones redox superficiales foto activadas.

A w0

Desorcion de productos.

El siguiente esquema representa el esquema de proceso, donde A es el aceptor, D es el

donador, e es el electron, h el hueco, A" la especie reducida y D* la especie oxidada.

A
Banda de
‘H conduccidn Ae
Reduccion
Adse 5 A
= A
on
-
o
s D
A 4 Oxidacidén
Banda de @
valencia D+h” =D

'l)'o

Figura 1. Descripcion del proceso de fotocatalisis heterogénea.

En el mecanismo de fotocatélisis el foto catalizador es irradiado con fotones cuya
energia es mayor que el ancho de brecha (hv>Eg), la absorcion de los fotones promueve
el salto de un electrén de la banda de valencia a la conduccién, generando un par
electron/hueco (e/h). Si el semiconductor tiene especies adsorbidas en su superficie se
produce la transferencia de los electrones de la banda de conduccién hacia las moléculas
A, mientras que las moléculas oxidantes o dadoras (D) ceden electrones a los huecos de

la banda de valencia.

Si no han sido previamente capturados, transferidos o separados por un campo eléctrico,

los electrones y los huecos se recombinan en tiempos del orden de los nanosegundos,
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similar a los procesos redox, siendo ésta la principal causa del bajo rendimiento fotonico

. o . ] - 13
de las reacciones fotocataliticas, dado que se pierde parte de la energia suministrada.

2.2. DIOXIDO DE TITANIO COMO FOTO DEGRADADOR

El dioxido de titanio ademas de ser un pionero como foto degradador también se ha

estudiado con una amplia gama de colorantes y en diferentes especificaciones.

El TiO, es el semiconductor méas usado en fotocatalisis, debido a que es quimica y
bioldgicamente inerte, no es toxico, es estable a corrosion fotoquimica y quimica, es
abundante y menos costoso, ademas posee un gap de energia de 3.2 eV que puede ser
excitado con luz UV de A < 387 nm, la cual puede ser aportada por la luz solar. El
dioxido de titanio Degussa P-25 es el material mas usado en aplicaciones fotocataliticas
ambientales. El producto es una mezcla de las fases cristalinas anatasa: rutilo en

proporcién 80:20 en un 99.5 % de pureza, posee un area superficial de 50 + 15 m? y un

diametro promedio de 21 nm.”’

El TiO, es usado ampliamente en catalisis heterogénea, como catalizador en celdas
solares y se han reportado estudios sobre la accion de tumores cancerigenos en ratas.™
También, el TiO, es utilizado en electrodos para la producciéon de energia eléctrica,
juega un papel importante en la biocompatibilidad de implantes de huesos y como
pigmento en pinturas, cosméticos y como aditivo en alimentos. EI mayor uso del TiO,
como foto catalizador es en el tratamiento de aguas residuales donde se busca la

.y . L. o 1
descomposicion de contaminantes organicos por el proceso foto catalitico. 3

El dioxido de titanio TiO, es practicamente un aislante debido a que tiene un ancho de
banda de 3,2 eV. Sin embargo, por razones termodinamicas, su estructura es deficiente
en oxigenos, lo cual origina estados localizados cerca de la banda de conduccion
proporcionando caracteristicas de semiconductor. Como en la mayoria de los dxidos de
metales de transicién, la estructura del TiO, se aproxima a la que predice la teoria del

campo cristalino. Las bandas son originadas por los orbitales moleculares tipo t,g y eq
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asociados con el grupo de simetria puntual Oh (octaédrica). Los centroides de estos
orbitales estan separados por 3,2 eV, como consecuencia del campo cristalino creado
por los oxigenos sobre los orbitales d del ion titanio. Existen abundantes resultados
experimentales sobre la estructura de bandas del TiO,. La distancia entre el maximo
valor de la banda de valencia y el minimo de la banda de conduccion, el band gap, es ~3
eV. La pequefia banda Ud localizada ~ 0,8 eV debajo del nivel de Fermi pertenece al

Ti™ 3d", la cual es asociada a las vacancias de oxigeno.

El Dioxido de titanio también se ha destacado como un foto degradador de colorantes
con enlaces azo. Los azo-compuestos como el naranja Il, se caracterizan por la
presencia de uno o mas azo enlaces (-N=N-) en asociacion con uno 0 mas sistemas
aromaticos, los cuales también pueden contener grupos acidos sulfénicos. El naranja 1l
es una sustancia organica utilizada como colorante en la industria textil. Se han
realizado estudios que han demostrado que esta sustancia no es biodegradable cuando
esta presente como contaminante en las aguas residuales debido a su baja solubilidad y
es por esta razdn que la fotocatalisis heterogénea se propone como alternativa para la

eliminacion de dichos efluentes.

Muchos semiconductores como O6xidos y sulfuros son adecuados para promover 0
catalizar un amplio rango de reacciones quimicas. Algunos de estos semiconductores

que pueden utilizarse como foto catalizadores son el TiO,, ZnO, CeO,, CdS, ZnS, etc.

Energia (eV) € (ENH)

O/“J y—

i . —
— Sic —-2
| Gaas iy T AA
— Cans CdS  zn0 TiO, — /i

= ? CdSe = n 0. |:|h _/t+ .
________ -3 _T.___ __-:'__-_[.__30 - - 40 (H712Hy)

s 25

o0
RERERE A
[ |
— =
-—
le by

2
\ D/D*
4

Figura 2. Ancho de brecha gap de algunos semiconductores™
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El 6xido de titanio (TiO,) es uno de los semiconductores mas investigados en los
procesos de oxidacion avanzada, debido a que éste posee propiedades fotoconductoras y
foto cataliticas que lo presentan como uno de los Oxidos de mayor impacto en la
degradacion de azo-colorantes, oxidacion de compuestos organicos volatiles (COV’s) y

degradacion de compuestos organicos clorados, entre otras.

2.3. CARACTERISTICAS DEL CdS

Dentro del amplio grupo de los semiconductores, el sulfuro de cadmio CdS es un
semiconductor del grupo Il — VI de la tabla periddica, se forma mediante un enlace
covalente, esto es, los atomos de Cd y S comparten sus electrones de valencia, es un
semiconductor de banda directa, figura 2. Aunque también tienen una componente

ionica.

Figura 3. Estructura de banda directa para el CdS.**

Este solido puede presentar dos estructuras cristalinas, la estructura cubica (zincblenda)
y la hexagonal (wurtzita), en la fase cubica tiene un ancho de banda de energia
prohibida (Eg) de 2.42 eV, mientras que la fase hexagonal tiene un ancho de banda de
energia prohibida (E;) de 2.5 eV. Se ha demostrado que las peliculas de CdS

depositadas por la técnica de CVD presentan la formacion de la estructura cubica
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metaestable a la temperatura de deposicion y hasta temperaturas ambientales entre 300 y

400 °c*,

Figura 4. Estructuras cristalinas del CdS: a. fase cubica, b. Fase hexagonal.11

2.4. COLORANTES AZOICOS

Los colorantes azoicos constituyen el grupo mas extenso de todos los colorantes
organicos disponibles en el mercado y son los mas utilizados en la industria textil por su
capacidad de tefiido y resistencia. Se estima que los colorantes azo representan el 70%
del total de tintes y colorantes producidos en todo el mundo y aproximadamente 50,000
toneladas de este tipo de colorantes se descarga cada afio por la industria textil y de

alimentos.

Estos colorantes se caracterizan por el enlace insaturado de dos moléculas de nitrégeno
(~N=N-, grupo funcional azo), el cual se encuentra unido a anillos aromaticos. Son
reactivos y forman enlaces covalentes entre los grupos —OH, —-NH, o —SH, vy las fibras

de algodon, lana, seda, y nylon. Estos colorantes son empleados principalmente para

. . . . .9
producir coloraciones amarillas, naranjas y rojas.
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2.5. PREPARACION DEL NARANJA II

R~ NaNO, / HCI e Ul
HO—$ NH - | NN s—oH | cr

Naranja |l

Figura 5. Sintesis del colorante Naranja 1. (Metodologia 6.2.1)12
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3. ANTECEDENTES.

Actualmente, muchos materiales semiconductores han sido adoptados como
fotocatalizadores, como ZnO, TiO,, SnO; y ZnS, que muestran el buen desempefio en el
tratamiento de los contaminantes organicos. Entre estos catalizadores TiO, ha obtenido

mas atencién debido a sus propiedades quimicas / fisicas destacadas tales como ancho

de brecha GAP, bajo costo, poca toxicidad y biocompatibilidad.14

El CdS como Gnico componente no se ha utilizado en la fotodegradacion, casi siempre
su uso estd acompafiado con otros catalizadores como el Ti,O catalizador por

excelencia, el ZnS también es utilizado para este tipo de procesos al igual que el H,O..

Ademas cabe mencionar que el CdS es utilizado con frecuencia en nanoparticulas, la
gran parte de estudios se han concentrado en el uso de nanoparticulas de CdS

acompariada de otro catalizador.

El cadmio fue descubierto en Alemania en 1817, por el quimico aleméan por Friedrich
Stromeyer, quien observo que algunas muestras de calamina con impurezas cambiaban
de color cuando se calentaban, mientras que la calamina pura no lo llevaba a cabo;
encontrd el nuevo elemento como impureza en este compuesto de zinc. La produccion
de los pigmentos de cadmio fue hasta 1820 debido a la escasez del metal, se conoce una
variedad mineral greenockita pero por sus propiedades no se utiliza como pigmento. El
sulfuro de cadmio se preparaba con una solucion acida de sal de cadmio, la cual se
calentaba con sulfuro de hidrégeno hasta que se forma el polvo; las tonalidades que van

desde el amarillo limon a un naranja oscuro se hicieron de esta manera.

Las variedades mas oscuras de amarillo y naranja de cadmio son las mas permanentes,
mientras que las variedades mas péalidas se desvanecen a la exposicion de la luz solar,
todos los pigmentos de cadmio eran brillantes y tenian una gran fuerza tintorea, para
mejorar la calidad se evitaron los excesos de azufre. Se ha utilizado en las técnicas

magras Yy grasas, pero se recomienda no mezclarlo con pigmentos que reaccionan con el
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azufre, como el blanco de plomo o los pigmentos de base cobre. EI mineral greenockita

estd explicado mas ampliamente en la seccién de marco tedrico en el cual esta la

. : 15
descripcion del mineral.

Colorantes azoicos son sustancias quimicas comerciales ubicuos que se utilizan
ampliamente en la industria textil, curtiduria, la produccion de papel, industrias de
alimentos y otras &reas. Sin embargo, los colorantes azoicos pueden penetrar
organismos y reaccionar con productos quimicos reducibles producidos por procesos
metabolicos. EI N-N grupo se reduce y descompone para formar aminas aromaticas,
algunos de los cuales pueden penetrar a través de la citomembrana DNA generando
mutagénesis. Sin embargo, colorantes, incluyendo colorantes azoicos vertidas en el

medio son resistentes al tratamiento bioldgico debido a su estructura compleja y origen

o . T 16
sintético. Todos estos factores contribuyen al interés cientifico en estos.

La fotodegradacion es una manera eficaz para convertir compuestos azoicos y otros

. ;. . . . 17
contaminantes organicos a intermedios benignos y eventualmente a CO, y agua.

En este contexto, Naranja Il como ya se mencionaba es un colorante azoico el cual
puede causar mutaciones genéticas si no es debidamente eliminado en el momento de

verterlo en las aguas, el naranja Il ha sido estudiado con diferentes foto-degradantes.

Entre los diferentes tipos de sustancias usadas, los colorantes sintéticos han suscitado a
menudo una considerable atencién de los investigadores interesados en las aguas
residuales textiles. La causa puede ser debida a que un 12% de ellos se pierden
anualmente en la manufactura y operaciones de proceso, y que un 20% llega al medio

ambiente como efluentes de las plantas de tratamiento de aguas residuales

. . 1
industriales. 8

La presencia de colorantes en las aguas residuales que genera la industria textil produce

un aumento gradual de la coloracion en el medio receptor, con la consiguiente reduccion
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de la transparencia de estos efluentes. Estos colorantes, al absorber la luz solar,
producen la muerte de plantas y microorganismos, con lo que los ecosistemas donde se
producen los vertidos se ven seriamente afectados. Consecuentemente, se hace
necesario eliminar estos compuestos de las aguas residuales textiles. Dado que son
compuestos dificilmente biodegradables por su compleja estructura, los procesos
bioldgicos no son adecuados para su eliminacion. La aplicacién de los procesos de

oxidacién avanzada, y entre ellos el proceso Fenton, se presentan como una posible

. 18
solucion a este problema.

Los conocidos ensayos de Fenton de fines del siglo XIX demostraron que las soluciones
de perdxido de hidrégeno y sales ferrosas eran capaces de oxidar los acidos tartarico y
malico, y otros compuestos organicos (H.J.J. Fenton, J. Chem. Soc., 65, 899-910
(1894).). Posteriormente, Haber y Weiss sugirieron que se formaba HOe y dichos
radicales podian reaccionar luego por dos vias, la oxidacion de Fe(ll) (una reaccién

: . . L. 19
improductiva) y el ataque a la materia organica

El proceso es potencialmente til para destruir contaminantes, ya que es muy efectivo

para la generacion de HO+ pero un exceso de iones Fe?* puede atraparlos, al igual que

, : : : 19
los halégenos, el mismo H,0-, o el radical perhidroxilo

Actualmente se cree que otras especies, de Fe (1V) o Fe (V) (como FeO3" y complejos
de ferrilo), son en realidad los agentes activos del proceso. En presencia de exceso de
perdxido, la concentracion de Fe?* es pequefia con relacién a la de Fe**, ya que la
primera reaccion es mas lenta que la segunda. Ambos radicales, el HO+ y el HO;
reaccionan indiscriminadamente con la materia organica, pero el segundo es menos
reactivo. La constante de velocidad para la reaccion de ion ferroso con H,0, es alta, y el
Fe (1) se oxida a Fe (IlI) en segundos o minutos en exceso de H,O,. Se cree por ello
que la destruccion de residuos por el reactivo de Fenton es simplemente un proceso
catalizado por Fe (I1l) — H,O,, y que el reactivo de Fenton con exceso de H,0,. Es

esencialmente un proceso de Fe**/H,0,. Por ello, estas reacciones ocurren también con
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iones metalicos de transicion como el Fe (I1l) o el Cu (Il), y se las conoce como

. . 19
reacciones tipo Fenton.

El proceso Fenton ha resultado efectivo para degradar compuestos alifaticos y
aromaticos clorados, nitroaromaticos, colorantes azo, clorobenceno, fenoles, fenoles
clorados, octacloro-p-dioxina y formaldehido. Son muy pocos los compuestos que no

pueden ser atacados por este reactivo, entre ellos la acetona, el acido acético, el acido

- . 19
oxalico, las parafinas y los compuestos organoclorados.

Las ventajas del método son varias: el Fe (1) es abundante y no tdxico, el peréxido de
hidrogeno es facil de manejar y ambientalmente benigno. No se forman compuestos
clorados como en otras técnicas oxidantes, y no existen limitaciones de transferencia de

masa por tratarse de un sistema homogéneo.

En el contexto de catalisis heterogénea, J. Fernandez y colaboradores en 2002 han
utilizado TiO, (Degussa P-25) para obtener la degradacion de naranja Il, utilizando un
disefio experimental factorial de tres variables. Al aumentar el pH el proceso de
degradacion fue superior (cercano a pH 5.6) con respecto a pH é&cido. EI mayor

porcentaje de remociodn reportado es de 93 % entre 0- 60 min a 480 nm y la irradiacion

utilizada fue UV (lamparas de Hg) por 30 min a 125 W. o

Finalmente, cabe resaltar que no se encuentra reportado en la literatura la degradacion
de Naranja Il con CdS de forma exclusiva, lo cual permite ponderar este proyecto de
investigacion, ya que de forma preliminar se estableceran las condiciones Optimas de

degradacion.
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4. PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA.

Generalmente las aguas residuales de laboratorios y de varias industrias representan un
grave problema para el medio ambiente. La descarga de aguas residuales conteniendo
colorantes son toxicas para los microorganismos, vida acuatica y los seres humanos.
Cerca del 1-20 % de la produccién mundial de colorantes se pierden durante los

procesos de coloracion y se encuentra relacionado con los efluentes de la industria.

Los colorantes presentan una alta resistencia a la decoloracion mediante los distintos
procesos fisico-quimicos y microbioldgicos, por lo que se hace necesario utilizar
métodos que degraden completamente estos contaminantes. La fotodegradacion
catalitica utilizando el fotocatalizador de sulfuro de cadmio (CdS) representa una
alternativa eficaz para la degradacién de colorantes.

El sulfuro de Cadmio (CdS) es un material semiconductor que ha sido utilizado desde
hace varios afios como material semiconductor en el procesamiento de dispositivos
fotovoltaicos, por lo tanto su capacidad semiconductora nos permite llegar al
interrogante: ¢El residuo de Sulfuro de Cadmio obtenido de practicas de laboratorio de
quimica inorganica y quimica analitica llevan a cabo degradacion en el colorante

naranja 11?
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5. JUSTIFICACION.

El hombre produce constantemente desechos industriales, que son expelidos
directamente a la atmdsfera y a las fuentes hidricas que nos rodea, acostumbrado a
depositar estos desechos en cursos de agua y mares que parecian inagotables e
insensibles, ahora se sabe que, con el aumento de la poblacion y el auge de la era
industrial, si se quiere seguir disponiendo de agua y aires limpios es necesario controlar
los desechos que generan y arrojan sin contemplacion alguna.21 Es por eso que
queremos enfocarnos en la reutilizacion de un residuo que es producido a nivel de
laboratorio, como lo es el Sulfuro de Cadmio, ademas de que este residuo presenta un
alto nivel de contaminacion y produce efectos secundarios en el ser humano, como en el

medio ambiente (ecosistemas).

El Sulfuro de cadmio es uno de los semiconductores de mayor interés, que tiene un alto
potencial para la tecnologia moderna, teniendo en cuenta que el Sulfuro de Cadmio
tiene un ancho de brecha de 2,5 e.V en comparacion con el Dioxido de Titanio (TiO,)
que tiene un ancho de la banda prohibida de 3,2 e.V esto le confiere una capacidad
semiconductora mayor que la del compuesto en estudio a pesar de que el ancho de
banda es mayor, se hace necesario aplicar una mayor cantidad de energia al Dioxido de

Titanio para adquirir las propiedades que se le atribuyen.

: . . 21 .
Es por esto gque el Sulfuro de Cadmio se considera un buen semiconductor™, ademas de

otras caracteristicas entre ellas la que se quiere evaluar; la foto-degradacién, la cual

consiste en degradar un residuo por medio de un catalizador y luz U.V.
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6.

PARTE EXPERIMENTAL.

6.1. MATERIALES EQUIPOS Y REACTIVOS

Materiales

Pipeta Aforada 50 mL, Pera, Frasco Lavador, Beaker 100 mL, Celdas de cuarzo,

Agitador de Vidrio, Cristalizador, Pipeta Volumétrica de 5y 10 mL

Reactivos

Tabla 2. Relacion de reactivos su pureza y laboratorio

Nombre

Estado Concentracion Laboratorio

Solido Liquido

Colorante Naranja X - Sintetizado del Manual de
I Laboratorio de Quimica
Organica Il de Jaime Nino
Osorio, Preparacion de
Colorantes
Sulfuro de Cadmio X - Residuo de laboratorio de
quimica inorgéanica
Perdxido de X 30% Merck
Hidrogeno
Acido Clorhidrico X 37% Comercial
Hidroxido de Sodio X 98% Merck
Acido Sulfanilico X 100% Merck
Dihidratado
Carbonato de X 99,9% Merck
Sodio Anhidro
Nitrito de Sodio X 99% Merck
B-Naftol X 99% Merck
Etanol X 99% Comercial
Metanol X 99,9% Sigma-Aldrich
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Equipos:

Espectrofotometro Raman: Espectrometro confocal de alta

resolucion OLYMPUS

BX441, con detector CCD, fuente de excitacion un laser de estado sélido con una
longitud de onda de 784.29 nm.

SEM: eZAF Smart Quant Results, Added Spectra, IMG defecto, Sampling region 05,
KV 25, Live time 24.474, Amp Time 6.4, Take off Angle 35.13, Resolution 128.533.

Reactor: Batch con 4 lamparas UV de 12 w.

6.2. METODOLOGIA

6.2.1. Preparacion del Colorante Naranja Il

Parte I. Diazotacién del acido sulfanilico

4 )
Calentar y agitar
y una mezcla de
acido sulfanilico
dihidratado con

carbonato de
sodio anhidro con
agua hasta
disolverse todo
\ J

é )

Enfriar la mezcla
en un bano de
hielo hasta 15 -C,
adicionar una
solucion de
nitrito de sodio y
agua

. J

( \

Verter la solucion
anterior sobre
una mezcla de

acido clorhidrico
concentrado y

hielo

. J

é \

Agitar la solucion
y dejarlaen un
bano de hielo de
15a 20 min

. J

Esquema 1. Proceso de diazotacion para el acido sulfanilico

Parte Il Copulacién o apareamiento

Disolver B-naftol en una
solucion de hidroxido de

sodio en agua

Enfriar la solucion
anadiendo hielo, anadir la
solucion preparada en la

Agitar la solucion y
abandonar la mezcla a
temperatura ambiente

durante una hora.

Esquema 2. Proceso de copulacion para la sintesis del Naranja I1.

QCOAMMSB
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6.2.2. Estabilizacion de pH

Inicialmente se alistan
los materiales, reactivos

y equipos.

Extraer 50 mL de

colorante Naranja Il se
] N

vierten en un beaker de
100 mL.

Calibrar el pH-metro
con las respectivas
soluciones buffer de pH
4ypHT.

v

Ubicar la micropipeta de
acuerdo a la candidad
gue necesitamos en esta
ocasion sera 30 uL

Ubicar el beaker en el

agitador magnetica a >

una velodicad media y
sin calentamiento

Adicionar 30 pL ala
solucion del colorante
cada dos minutos, se
agita constatemente
posteriormente se le
mide el pH

v

Hacer el mismo proceso

durante 2 horas para la

variacion del pH ya sea
al acido o bésico

Esquema 3. Proceso llevado a cabo para la estabilizacion de pH.

6.2.3. Estudio de la variacién de la absorbancia a diferentes pH

Realizar el procedimiento
llevado a cabo en el punto
6.2.1.2

Obtener el colorante con el
pH que se requiere sea pH 3
o pH 8, permitiendo que se
estabilice en el pH
mencionado.

Despues de haber esperado
que el espectrofotometro se

—>| encendiera y estuviera listo

para usar se calibra con el
blanco.

v

Ubicar las celdas de Cuarzo
correctamente y se ubica en
la longitud de onda de
maxima absorbancia del
colorante (485 nm)

Tomar la medicion cada 2
minutos para mirar la
estabilidad y la variacion de
la absorbancia.

Realizar el mismo

S procedimiento para el

colorante en pH basico , en
pH acido y neutro.

Esquema 4. Proceso llevado a cabo para estudiar la variacion de la absorbancia con

QCOAMMSB

respecto al pH

Pagina 23




6.2.4. Condiciones 6ptimas

Iniciar preparando una
concetracion conocida del
Sulfuro de Cadmio (CdS)

Llevar la solucion del
colorante Naranja Il al pH
establecido (pH:8)

Las condiciones a las que se
realizaron los ensayos para
establecer las condiciones
optimas se hicieron a
temperatura ambiente y con la
luz incidente del
espectrofotometro.

Vv

Realizar diferentes ensayos
para llegar a cantidad
(volumen) necesaria del CdS
y de él colorante

Realizar un estudio cientico
por espectrofotometria
durante dos horas.

—>

Es necesario realizar varios
ensayos para llegar a la
cantidad ideal del sulfuro de
Cadmio y del Naranja Il para
mayor eficiencia

Esquema 5. Proceso llevado a cabo para determinar las condiciones dptimas del Naranja II.

6.2.5. Degradacion en ausencia de oxigeno y luz

Preparar el balon de
microdeslitacion con dos
bocas totalmente limpio
Y Seco y sus respectivos

tapones

Adicionar las cantidades
establecidas del CdS 'y
del Colorante y del H,0,

Esperar el tiempo
necesario para ver una
variacion significativo.

Esquema 6. Proceso de degradacidn en ausencia de oxigeno.

QCOAMMSB
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6.2.6.

6.2.6.1.

Sulfato Ferroso Aménico (Aproximadamente 0,10N ~ 0,10 M)

DQO (Demanda Quimica de Oxigeno)

Preparacion de Reactivos

TA,
&% qun,
[=] » 2
=

2

E"‘u“uo e
@mnﬂt:ﬂ n
S

4 ™) 4 D 4 D 4
Agregar 39,2 g
de
Fe(NH,),(SO,),6 - Enfriar y
H,O en un matraz Adl(éleolrjlarSZOO mL completar Almacenar en un
de 1L que Concentrzado4 volumen con frasco ambar
contenga agua desionizada
aproximadamente
200 mL de agua
\. y, L J L J \.

Esquema 7. Preparacion del Sulfato Ferroso Amonico.

Estandarizacion del Sulfato Ferroso Aménico (0,1 N o 0,01N)

Adicionar 5 mL de
Solucion de digestion de
Dicromato de Potasio
(010N 00,01 N)

Adicionar 10 mL de
agua desionizada la cual
sustituye el volumen de

la muestra

Enfriar a temperatura
ambiente

v

Adicionar 1 a 2 gotas
del reactivo de ferroina

Titular con solucion de
sulfato ferroso amoénico
(FAS). Punto Final de la
titulacion marrén oscuro

Disponer del residuo
generado al colector
DQO

v

Hallar la normalidad del
FAS con la ecuacion.

NF,?S =
Vol Sin K,Cr,0, * NK,Cr, 04

Vol FAS Consumido

Esquema 8. Proceso de estandarizacion del Sulfato Ferroso Amonico.
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6.2.6.2.

Preparacion de los tubos de digestion

Lavar los tubos y sus tapas
con H,S0,al 20 % y
posteriormenteejuagar muy
bien con agua desionizada

Agregar 2.5 mL de muestra

con una DQO que se
encuentre entre 40 y 400

mg O,/L o hacer las

diluciones requeridas

Agregar Volumetricamente
1,5mL de la solucion
digestoria de K,Cr,0,0,1 N
00,01N

v

Adicionar cuidadosamente
por las paredes del tubo 3,5
mL de reactivo de &cido

sulfurico de manera que se |——>

forme una capa de 4cido
debajo de la capa acuosa de
dicromato

Tapar muy bien los tubos
de digestion e invertirlos
para homogenizar

Esquema 9. Proceso de preparacion de los tubos de digestion.

Introducir los tubos al
termo-reactor y
temporizador dos horas

6.2.6.3.  Digestion de las muestras
Agitar los tubos
invirtiendolos hasta > Precalentar el termo-reactor >

homogenizar antes de a 150 °C
Ilevarlos al termoreactor
Transcurrido al tiempo de Sacar los tubos

digestion, dejar disminuir la S cuidadosamente y dejar
temperatura del termo- enfriar a temperatura
reactor ambiente

Esquema 10. Proceso para la digestion de las muestras.
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6.2.6.4.

Titulacién de las muestras

Trasnferir a un erlenmeyar

de 125 mL el contenido del b——>

tubo de digestién

desionizada y llevar lavados

Enjuagar el tubo con agua

a su respectivo erlenmeyer

Adicionar 2 gotas de
indicador de ferroina 'y
titular con FAS de igual
concentracion de K,Cr,0O,
utilizado yasea 0,1 N o
0,01 N

v

El punto finarl es un
cambio de color verde-azul

a marrén-rojizo; es posible |——>

que el color verde azul
aparezca nuevamente

Dispones el residuo
generado en el Colector de
DQO

Esquema 11. Proceso para la titulacion de las muestras.

6.2.6.5.

equivalente a 250 mg O,/L

Pesar 212,5 mg de Ftalato

Transferir a un matraz de 1 L

Solucion estandar de ftalato &cido de potasio de 212,5 mg/L,

Proceder con el analisis de
acuerdo al procedimiendo

Acido de Potasio previamente }——> L anterior Digestion de las
secpal110°C y aforar con agua desionizada muestras y titulacion de las
muestras
Registrar los datos en cartas
de control
Esquema 12. Estandarizacion de ftalato &cido de Potasio.
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6.2.7.

6.2.7.1.

Foto Fenton, y condiciones establecidas experimentalmente con
lamparas UV (un reactor Batch con tres lamparas de luz negra
OPALUX T8-20W BLB 110V IRC: 69% LM: 1200)

7

\

Preparar las soluciones de

concentraciones 300, 600

y 900 ppm de Peroxido
de Hidrégeno

Simultaneamente se
preprara la solucion de
Sulfuro de Cadmio de

concentracion 700 ppm.

Calibrar el pH-metro con
las soluciones buffer de
pH4ypH?7

Ensayo 1

J

QCOAMMSB

4 N
Paralelamente se realizan
las soluciones de 600 ppm
y 900 ppm de Peroxido
con 700 ppm de CdS cada
una.
\ J

4 N
Anexo a eso se preprara
en matraces
simultaneamente 3
soluciones que contengan
300 ppm de H,0, y 700
ppm de CdS

Medir el pH a las
soluciones de Peroxido a
diferentes concetraciones
y a la solucion del Sulfuro

de Cadmio

Medir el pH a las
soluciones que contienen
las respectivas ppm de
Peroxido y de Sulfuro

Esto se hace con el fin de
comparar los valores del
pH.

\ J

Esquema 13. Procedimiento llevado a cabo para el ensayo 1.
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6.2.7.2. Ensayo 2

4 N 4 N 4 N
Estas soluciones son Este ensayo es tambien
re Izza?a?taeseor;a?;)i/gnsei de sometidas a radiaciones conocido como Foto
gulf%to de hierro (FeSO,) UV durante 2 h con Fenton, se realiza para
de 30. 40 v 50 bom 4 ventilacion y agitacién hacer la comparacion de
+ A0y 50 ppm. simultanea eficiencia
\ J \ J \ J
4 N 4 N 4 N
En un matraz se realizan Solucion 2c: 50 ppm de iﬁtlgstorggslauizsgg\%nb%?
las respectivas adiciones FeSO, 900 ppm de esédo epx Lesto
para que la solucion a Naranja I1'y 900 ppm de sometido a Ig radiag/ién
preparar quede con: H,0, UV
\ J \ J \ J
4 N 4 N
Solucion 2a: 30 ppm de Solucioén 2b: 40 ppm de
FeSO, 900 ppm de FeSO, 900 ppm de
Naranja Il y 300 ppm de Naranja 1y 600 ppm de
H2 2 H2 2
\ J \ J

Esquema 14. Procedimiento que se llevé a cabo para el ensayo 2

6.2.7.3. Ensayo 3

Se toman las condiciones

. 5 mL de Colorantes El colorante debe tener
mef;(tj%bé?gz; E))or error Naranaja Il 10X10-° un pH de 8 dado que eso
con el CdSy )él ademas de 3 mL de CdS fue lo establecido

y 10X10+ experimentalmente

colorante

Someter a la radiacion Realizar un barrido en el
UV durante 2h despues fotometro desde 1000
de pasado este tiempo se nma 200 nma la
le realiza de nuevo el solucon antes de estar
espectro para comparar expuesta a la radiacion
resultados uv

Esquema 15. Pasos a seguir para realizar el ensayo 3
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6.2.7.4. Ensayo4

AL =
© oMy
> 3

2

Sun Te”
OOROINACION
S

QT\D_Q}

Este ensayo es similar al
anterior solo que esta vez

es adicionado el Per6xido }——

de hidrogeno como
complemento

Experimentalmente se
determino que la relacion
en la que hubo mayor
eficiencia es:

(2:1) siendo dos partes de
colorante por una parte de
peroxido de hidrégeno.

v

Sin olivdar la relacion del

colorante con el sulfuro de
—>

cadmio (5 mL Colorante
por 3 mL de CdS)

El colorante es llevado a
pH 8y es adicionado el
Peroxido y el CdS segun la
relacion anterior

Esta solucion tambien es
sometida a radiacion UV y
es medida en un fotometro

antes y despues de la
radiacion de tiempo 2h

Esquema 16. Pasos para realizar el ensayo 4
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7. RESULTADOS.

7.1. Caracterizacion de CdS obtenido como residuo del laboratorio de Quimica
Inorganica y quimica analitica de la Escuela de Quimica (UTP)

Con la finalidad de reutilizar los residuos obtenidos de las practicas de docencia de las
asignaturas de quimica inorgénica y quimica analitica, se concentraron los residuos
relacionados a las practicas de reconocimiento cualitativo de algunos cationes y marcha
de cationes respectivamente. A continuacion se describen los dos procedimientos, para

establecer las mezclas de residuos que se obtienen y su posterior reutilizacion.

Tabla 3. Proceso de obtencién del CdS como residuo de laboratorio.**

Marcha de Cationes Reconocimiento de algunos cationes y
(Quimica Analitica) aniones

(Quimica Analitica)

Analisis del grupo 11 Solucién de Cd**
Mezclas de los siguientes elementos: Agregar NaOH 2M
Hg?", Bi®*, Cu®*, Cd*, Pb** ]

Adicionar H,S o Tioacetamida
Hervir un volumen pequefio de la mezcla
Interferencias: lones OH.
Agregar C,HsNS (tioacetamida)
Centrifugar
>
Soélido Liquido
PbS, CdS, Bi,Ss, HgS, CuS HgS,>

Agregar HNO3

Centrifugar
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“— >
Sélido Liquido
HgS Bi**, Cu®*, Cd**, Pb?*

l

Agregar H,SO,

Centrifugar
Solido Liquido
PbSO, Bi**, cu?*, cd*
Agregar NH4C3H30-
Centrifugar
«— >
Sélido Liquido
Pb(C2H302)2 Bi3+, CU2+, Cd2+’
Pb?*

l

Agregar K,CrO4

Centrifugar

Soélido Liquido

PbCrO4 l

Agregar NH3

Centrifugar

Solido Liquido
Bi(OH); Cu(NHs)s** Cd(NH3).**
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l

Agregar K4;Fe(CN)g

Centrifugar

Sélido Liquido
CUzFEZ(CN)s 1

Agregar
NaCN

l

CdCN

l

CdS

Esta marcha analitica es un analisis

cualitativo y en el residuo principal de

CdS puede haber interferencias de:
PbCrO,, CuzFez(CN).

El residuo etiquetado como CdS se caracterizdé con las siguientes técnicas
espectrofotométricas, en colaboracion con el Centro de Nano ciencias y Micro y

Nanotecnologias del Instituto Politécnico Nacional en ciudad de México.
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Espectroscopia RAMAN

La espectroscopia RAMAN permite el estudio detallado de transiciones vibracionales y
rotacionales de moléculas y grupos de moléculas. En la figura 6 a, Se encuentran las
vibraciones caracteristicas de CdS a 300 cm™. La vibracion caracteristica fue comparada

con la reportada por J. A. Davila-Pintle y colaboradores en 2006, figura 6b.

3500 -
3000 -
2500

2000

Intensidad

1500

1000

500 T T T 1
200 250 300 350 400

Intensidad (a.u)

T T T T T T T T T T T T
280 2ZF0 220 290 200 210 220 2I0 240

Desplazamiento Raman
(cm™)

Figura 6. Espectro RAMAN del a). Residuo, b). Vibracion Cd-S reportada.22
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Microscopia Electronica de Barrido, (SEM Scanning Electron Microscopy).

2

PO

Utiliza un haz de electrones en lugar de un haz de luz para formar una imagen ampliada
de la superficie del objeto. Es un instrumento que permite la observacion y
caracterizacion superficial de solidos organicos e inorganicos. Tiene una profundidad de
campo, la cual permite que se enfoque a la vez una parte de la muestra. EI microscopio
electrénico esta equipado por diferentes detectores entre los que se puede mencionar el
detector de Energia dispersiva (EDS), que permite colectar los rayos-X generados por la
muestra y realizar diferentes analisis cuantitativos y de distribucién de elementos de
superficie.

En la figura 7, se muestran las imagenes respectivas de SEM a 10 um y 1 pum con
aumentos a figura 8 a 2000 x y figura 8 b 25000 x. Estas micrografias revelan que las
muestras se caracterizan por particulas de forma irregular y de diferentes tamafios con
lados aparentes en el intervalo entre 10 um- 1 pum, predominando lados menores a 10
pHm. Se observan una mezcla de cristales hexagonales y cubos distorsionados. No se
puede identificar la estructura blenda de zinc, claramente. Sin embargo, el crecimiento

hexagonal puede ser asociado con CdS como wurtzita.

Y (pum)

10 pm

X (pm)

Figura 7. SEM a 10 um.
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A
I 10pm CNMN-IPN 9/28/2015
27.0kV LED SEM WD 10.1mm 15:50:20

I 1pm CNMN-IPN 9/28/2015
5.0kV LED SEM WD 4.1lmm 18:02:11

b)
Figura 8. Imagenes de SEM a: a) 2000 x b) 25000 x del residuo CdS
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Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

El anélisis EDS es un procedimiento estdndar para identificar y cuantificar la
composicion elemental de &reas de muestra en el orden de micrometros cubicos. El
material de muestra es bombardeado con electrones SEM y los rayos-X producidos son
medidos con un espectroscopio de rayos-X. Cada elemento tiene una longitud de onda
caracteristica y puede ser identificado por esta. El detector EDS del SEM permitio
establecer los porcentajes de los elementos mas representativos en la superficie,
encontrando gran proporcion de Pb, O, CI, Cr, Cd y S en toda el area SEM, como se

reporta en la tabla 4.

Tabla 4. Porcentajes de los elementos mas representativos en la superficie

Elemento Peso %

0 K 14,78
S K 23.12
cl K 3,98
cdlL 22,05
crk 12,95
PbL 23.12

Se confirma que el residuo colectado de los laboratorios de quimica analitica y quimica
inorganica como CdS, presenta porcentajes elevados de plomo y cromo. Dado el
procedimiento de marcha de cationes, la especie que se considera estd en mayor
proporcion es el PbCrO,4. Sin embargo, se encuentra que hay una proporcion 1:1 de
cadmio con respecto a azufre, lo que sugiere la presencia de CdS. La proporcién de CdS
en el residuo estd alrededor del 46 %, lo cual serd considerado en los procesos de

degradacion posterior.
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Determinacion del GAP

En la figura 9, se colectaron 5 muestras diferentes del residuo del CdS, y se realizaron
las medias de reflectancia difusa. Se observan dos bandas la primera a 310 nm y la
segunda alrededor de 460 nm. La de menor energia esta asociada al GAP alrededor de
470 nm. En la literatura se encuentra reportado que el GAP del CdS es 2.6 eV, 477 nm.
En ese sentido, la mezcla de compuestos del residuo se encuentra con un intervalo entre

459 — 484 nm, lo cual sugiere que la el CdS obtenido se puede utilizar como

- 14
semiconductor .

220 -
200 1
180
160 4
140
120
100 4
80 -
60 -
40 -
20 -

GAP

Reflectancia (u.a)

300 400 500 600 700 800
Longitud de onda(nm)

Figura 9. GAP del residuo CdS

7.2. Sintesis, caracterizacion y estabilizacion del colorante Naranja I1.

El colorante naranja Il fue sintetizado por la metodologia reportada en el Manual de
laboratorio de Quimica Organica Il, en la practica “Preparacion de Colorantes™?. Cabe

resaltar, que en las practicas del laboratorio de quimica inorgénica el residuo del
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colorante se encuentra mezclado con otros colorantes lo que dificulta su degradacion y

caracterizacion. Razon por la cual, se llevé a cabo la sintesis quimica de naranja Il.
Espectroscopia UV- Vis

Purificado el colorante se procedié a preparar una solucién de 1x 10° M en agua
destilada, a la cual se realizé un barrido espectrofotométrico entre 200 -1000 nm,
Figura 10. Se observa que la longitud de onda de mé&xima absorcién es 480 nm, como

- 17
se encuentra reportado en la literatura.

0,7 4
0.6 480 nm
0,54
04 - "

0,3 , ’ i

Absorbancia

il
0,2 i = B 'ﬂl
0,1 " |

0,0 1

T T T T T T T T T T T T T T 1
250 300 350 400 450 500 550 600
Longitud de Onda (nm)

Figura 10. Espectro electronico UV- Vis del colorante Naranja Il

Estabilizacion del colorante Naranja Il en medio acido y basico

A la solucién de naranja Il (1x 10®° M) se adicion6 1 mL de NaOH (1x 10° M,
previamente estandarizado). El tiempo de equilibrio de la especie béasica se estimé con
un seguimiento del pH cada 2 minutos por 150 min. El procedimiento del colorante en

su forma 4cida fue similar al medio bésico, utilizando HCI (1x 10 M, previamente
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estandarizado).

I I I I I I I
7,0 -
6,8
1 Medio Medio i

6,6 4 Acido Basico
T | PKa=T.0 Punto de equilibrio pKa= 4,75 -
2 4 isoshéstico

6,2

6,0

i I i I
0 20 40 60 80 100 120
Tiempo (Min)

Figura 11. Estabilidad del colorante Naranja Il a pH basico
y pH Acido

El reactivo electrofilico es el ion diazonio ArN,", que en presencia de ion hidroxido se
encuentra en equilibrio con un compuesto no ionizado, Ar-N=N-OH y con sus sales Ar-
N=N-O"Na" que derivan de él.

En este contexto el hidroxido tiende a convertir al ion diazonio que copula en
compuestos que no lo hacen. Por lo tanto, con el reactivo electrofilico, la copulacion se
favorece con una concentracién baja de hidroxido de sodio. La adicién de NaOH se
llevd a cabo hasta pH= 7.2 a 60 min, lo que promueve que el colorante naranja Il sea
mas estable. Por encima de 60 min el pH es superior a pH=8.0 y el colorante se
desestabiliza en medio fuertemente basico, ya que se presenta la desprotonacion del
grupo fenol y su respectivo fendxido es mucho mas activante que el -OH y por ende

mas reactivo. En medio fuertemente acido el grupo SOj3” se protona y lo convierte en un
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grupo mas activante que su respectivo anion, con lo cual el sistema también es inestable,

Figura 11.

0 60 120
1,67 : : :
e pH 8,00 |
1,66 | 4
1,65 | 4
©
© 164 !/ -
@®
-e 1 1 1
= .
i ——pH 3,12 |
<
1,62 F 4
1,60 | 4
1,58 | 4
1 " 1 " 1
0 60 120

Tiempo (min)

Figura 12. Absorbancia a pH 3,12 y pH 8,00
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7.3. Condiciones 6ptimas para la degradacion de Naranja Il con CdS, catalisis

heterogéenea.

El colorante naranja Il es un compuesto organico recalcitrante que requiere la

combinacion de dos procesos anaerobios y aerobios para alcanzar su completa

degradacion y obtener la mineralizacion. El primer proceso anoxico reduce el

compuesto azo a é&cido sulfanilico y B- naftol. A medida que se lleva a cabo la

degradacion del colorante las intensidades de las bandas asociadas a acido sulfanilico

alrededor de A= 247 nm incrementan y disminuyen la asociada al colorante a A= 480

nm. Posteriormente, se lleva a cabo el proceso de mineralizacién en presencia de

oxigeno, en donde el &cido sulfanilico se degrada a CO,, agua o hidréacidos, 6xidos y

sales. Esta mineralizacion puede ser estimada con la produccion de biomasa en una

A= 600 nm, Figura 13.

2,5 1

2,0 1

Absorbancia

0,54

0,0 1

|
|
%.

—— LB
NN E-E— N Ay g B, e

T T T T T T T T T T T T T T T T T T
200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Longitud de Onda

Figura 13. Proceso de mineralizacion
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Inicialmente, se llevaron a cabo diferentes ensayos para estabilizar la reaccion entre el
CdS vy el colorante NIl (pH, concentracién, tiempo de reaccion) en atmosfera oOxica.
Posteriormente establecidas las condiciones adecuadas de estabilidad se extrapolaron las
mismas condiciones en atmosfera de nitrégeno y condiciones anoxicas, pero no se

obtuvieron resultados concluyentes.

7.3.1. Variaciébn de la concentracion de CdS y NIl a pH 7.2 con

seguimiento a A= 480 nm.

Las concentraciones iniciales de CdS 'y NII fueron 1x10° M y 5x10° M
respectivamente, en agua destilada. Se utilizaron estas disoluciones para realizar cuatro
ensayos, en donde se varid la proporcion CdS: NII; con la finalidad de establecer la
relacion estequiométrica adecuada de degradacion. EIl seguimiento de la degradacion se
Ilevo a cabo estimando el porcentaje de decoloracion a 480 nm, con base en la siguiente

férmula:

% de Decoloracion:
> Aa-Y Ab x 100
> Aa

Aa= Absorbancia original, Ab= Absorbancia después del tratamiento
A. Concentracion de N1 variable: CdS constante a A= 480 nm a pH=7.2.
En la figura 14, se observan porcentajes de degradacion de: 11.7 %, 57% y 58% para

adiciones de 3 mL, 4 mL y 5 mL de NII, lo cual concluye que el mayor porcentaje de

degradacion es 58%.
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Figura 14. Ensayos realizados con CdS para establecer condiciones.

B. Concentracion de NIl constante: CdS variable; relacion (1:5 CdS:NII a pH
optimo=7.2) y relacion (3: 5 CdS:NII, pH=7.2).

No hay estabilidad de la relacion entre CdS y NII bajo estas condiciones. A medida
que se aumenta la concentracién de CdS, aumenta la absorbancia estimada a 480
nm. Se sugiere que el aumento, es consecuencia de las impurezas del residuo ya
descritas anteriormente, las cuales presentan absorciéon en la misma regién como

especie PbCrQ,, figura 15.
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Figura 15. Existencia de otros compuestos

Para evitar esta interferencia, se realiza un barrido espectral y se determina que a 301
nm y 928 nm hay otras transiciones electronicas tipicas del sistema, que permiten
describir el efecto de la absorbancia, con menor interferencia del ion cromato. También
se incrementa el pH a 8.0 con la finalidad de evaluar el nuevo sistema CdS:NII en

condiciones hasicas.

C. Concentracion de NII constante; relacion (3:5 CdS:NII a pH= 8.0). A=480
nm, A= 301.

Las condiciones establecidas previamente se llevaron a acabo a pH éptimo de 8.0. Se
observa una disminucion del 5.8 % de absorbancia a partir de 15 min y posterior
estabilidad hasta 120 min. El CdS esta llevando a cabo el proceso de degradacién en un
porcentaje alrededor de 5.8%, se descartan disminuciones de la absorbancia por efecto
de la dilucion, dado que de ser asi, el efecto sobre la absorbancia seria constante en el
tiempo. Cabe resaltar que inicialmente, CdS esta afectado por mecanismos de adsorcion
y el porcentaje significativo de degradacion se lleva a cabo entre 0- 15 min con una

decoloracion del 58 %, figura 16.
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Figura 16. Relacion 3:5 CdS: NIl a A= 485 nm y A= 301nm.

7.3.2. Efecto del peroxido de hidrogeno.

La funcién del H,O, es multiple, en el proceso de fotocatalisis heterogénea es capaz de
reaccionar tanto con huecos como electrones y generar en ambos procesos radicales
OH-, ademas es capaz de oxidar directamente algunos de los compuestos intermedios

generando en el proceso radicales OH- adicionales de acuerdo con la siguiente reaccion:
Semiconductor (e-) + H,O, — > Semiconductor + OH- + OH-
Por lo tanto, la adicion de H,O, aumenta la velocidad de degradacion fotocatalitica. En

caso contrario un exceso puede resultar perjudicial, inhibiendo el proceso y

recombinando OH-.
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A continuacion se describen dos ensayos: el primero adicionando un equivalente de

H.0, al colorante naranja Il sin presencia de CdS y el segundo con presencia de CdS a

condiciones 6ptimas y pH=8.0.

A. Naranja Il con H,O, a pH=8.0

Fue evaluado el caracter oxidante del H,O, de forma independiente sin CdS. Se realizo

una disolucién en proporcién (1:5) de H,0, (3%): NIl 5x10 a pH= 8.0 y se valoré

espectrofotométricamente a un tiempo inicial y un tiempo final t= 24 h, Figura 17.
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. Espectro electronico de la degradacion de naranja Il en presencia de

con peroxido.

Se observa un % de decoloracion alrededor de 480 nm del 53.9 %, lo que evidencia el

gran poder oxidante del H,O, bajo estas condiciones.
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B. Naranja Il con CdSy H,O, a PH=8.0

Luego observar que el perdxido es efectivo se introdujo al sistema de Naranja Il y del
CdS con la proporcion 3: 5: 1 (CdS: NII: H,0,). EIl seguimiento de la reaccion se
llevo a cabo cada 2 min por 2 h a 480 nm, 301 nm y 925 nm. Solo se muestra la gréfica

correspondiente a 480 nm, ya que las otras longitudes de onda no fueron concluyentes.

0 20 40 60 80

Tiempo (min)

Figura 18. CdS, Perdxido y Naranja Il (3)

Se calcula una decoloracion del 75 % alrededor de 480 nm lo que sugiere que el H,O,

potencia significativamente la actividad del CdS.

7.4. Condiciones optimas para la degradacion de Naranja 11, catélisis
homogénea (FENTON).

Se llevo a cabo el procedimiento FENTON descrito para catalisis homogénea en donde
FeSO, y H,0O; se adicionaron al colorante azoico en un reactor con 4 lamparas UV con

una potencia de 12 w cada una, por 120 min en las siguientes concentraciones:
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Tabla 5. Concentraciones para el ensayo con Fenton

H,0, (ppm) FeSO4 (ppm) Naranja Il (ppm)
300 ‘ 30 900
600 ‘ 40 900
900 50 900

Se llevd a cabo un seguimiento de la absorbancia a 480 nm antes y después de 2 horas
de reaccion, observando que no hay una disminucion de la absorbancia, al contrario hay
un aumento, Tabla 5. Se sugiere en este caso, que la longitud de onda a 480 nm es
sensible a las interferencias del ion Fe** que presenta transiciones en la regién del
visible. Por otro lado, se considera que el pH que proporciona mayor estabilidad al
colorante naranja Il es 7.42- 8.0 no es el adecuado para llevar a cabo la reaccion de
FENTON, en donde la fotdlisis del H,O, y fotoreduccion del ion férrico se deben de

Ilevar a cabo a pH acido, con base en las siguientes reacciones:
H,0,+ Fe** ——» OH: + Fe** +OH:
H,O, + UV —>2 OH-
Fe** + UV+H,0 —> OH- +Fe* +H’

Tabla 6. Absorbancia antes y después de realizar el ensayo FENTON

Antes Después

Longitud | Absorbancia Longitud  Absorbancia
de onda de Onda
458 ‘ 0,0046 464 0,0055

7.5. Comparacion entre catéalisis homogénea y heterogénea.
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Se utilizaron para este ensayo las mismas concentraciones utilizadas en el proceso
FENTON, sustituyendo FeSO,4 por CdS, como se muestra en la siguiente tabla. De igual
forma, se llevd a cabo la reaccién en el reactor Batch con 3 lamparas de luz negra
OPALUX T8-20W BLB 110V IRC: 69% LM: 1200 por 2 horas.

Tabla 7. Condiciones para realizar el Foto- Fenton

H,0, (ppm) CdS (ppm) Naranja Il (ppm)
300 ‘ 30 900
600 ‘ 40 900

900 ‘ 50 900

Se observé una disminucién de la absorbancia para la reaccion correspondiente a 900
ppm de H,O, y 50 ppm de CdS, con un % de decoloracién del 40.7 %. Sin embargo, a

30y 40 ppm de CdS, no hay una disminucion considerable de la absorbancia.

7.6. Limite de deteccién y cuantificacion.

Tabla 8. Limites de Deteccion y Cuantificacion

Valor
Numeérico
Media 1,6416000
DES\{IaCIOI‘] 0,0005019
estandar
Limite de 1,6431057
deteccion (ppm)
Cuantificacion 1.6466190
(ppm)

Se entiende por limite de deteccion minimo (LD) como la concentracion minima
detectable, es un parametro estadistico que ha sido muy controvertido. Diferentes
autores han dado diversas definiciones y metodologias para su determinacion
experimental. Actualmente, algunos autores lo definencomo Ila cantidad o

concentracion mas pequefia del analito, y el limite de cuantificacion corresponde a la
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cantidad o concentracion del analito a partir de la cual es confiable realizar
determinaciones cuantitativas, es por ello que es confiable los resultados tomados de la
metodologia utilizada en el presente proyecto, dado que la concentracion minima (LD)

es inferior a la minima concentracion experimental.

7.7. Cinética de la reaccion.

El objeto de la cinética quimica es medir la rapidez de las reacciones quimicas y
encontrar ecuaciones que relacionen la rapidez de una reaccion con variables

experimentales.

Experimentalmente la velocidad de una reaccion puede ser descrita a partir de la(s)
concentracion(es) de las especies involucradas en la reaccion y una constante k. Sin
embargo, esta puede depender de numerosos factores (el solvente utilizado, el uso de
catalizadores, fendbmenos de transporte, material del reactor, etc...), haciendo muy

complejo el proceso de determinacion de velocidades de reaccion.

Se puede clasificar a las reacciones en simples o complejas dependiendo del nimero de
pasos 0 de estados de transicion que deben producirse para describir la reaccion
quimica, si solo un paso es necesario (un estado de transicion) se expresa una velocidad
de reaccion simple y el orden de la reaccion corresponde a la suma de coeficientes
estequiométricos de la ecuacidn, si no es asi se debe proponer una serie de pasos (cada
uno con un estado de transicion) denominado mecanismo de la reaccion que

corresponda a la velocidad de reaccion encontrada.

Para cada reaccion se puede formular una ecuacion, la cual describe cuantas particulas
del reactivo reaccionan entre ellas, para formar una cantidad de particulas del producto.
El orden de reaccionesta definido como la suma de los exponentes de las
concentraciones en la ley de la rapidez de la reaccion. Este es también llamado orden
total de reaccion, pues el orden depende del reactivo que se analice. El orden de la

reacciones se determina experimentalmente.

Para una reaccion hipotética de la forma:

aAd +bB — gG+ hH
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La rapidez de reaccion se define como la siguiente expresion en caso de que sea una

reaccion simple molecular, como la del caso anterior:
v=k[A]'[B]"
(Las concentraciones de reactivos estdn elevados a su correspondiente coeficiente

cinético, solo en el caso en el que la reaccion sea elemental).

Donde los corchetes denotan la concentracion de cada una de las especies; "v" denota la
rapidez de reaccion y "k" es la constante cinética. La rapidez de las reacciones quimicas
abarca escalas de tiempo muy amplias. Por ejemplo, una explosion puede ocurrir en

menos de un segundo y la coccion de un alimento puede tardar de minutos a horas.

A continuacién se muestran las graficas correspondientes a Concentracién Vs. Tiempo,

Ln (Concentracion) Vs Tiempo, 1/ Concentracion Vs Tiempo en condiciones optimas

con H»,0..
- Orden Cero
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1200
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Figura 19. Concentracién Vs Tiempo

- Primer Orden

QCOAMMSB Pagina 52


https://es.wikipedia.org/wiki/Concentraci%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Explosi%C3%B3n
https://es.wikipedia.org/wiki/Alimento
https://es.wikipedia.org/wiki/Minuto_(tiempo)
https://es.wikipedia.org/wiki/Hora

eTA,
Q&8 S Wy
S aS et
g

2

o I’

~yo cid
. @mnnc:ﬂn

S

7,2 y =-0,0049x + 6,8634
7,1 R2=0,5355
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Figura 21. 1/ Concentracion Vs Tiempo

En términos generales, las gréficas no presentan un coeficiente de correlacion que permita
describir la cinética que se lleva a cabo en este proceso de degradacion. Todos los valores de R
no se aproximan a 1, por lo tanto es necesario utilizar otra metodologia para comprender la

influencia de la concentracion de CdS sobre naranja I, en medio bésico y adicion de H,0,.
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7.8. DQO del Colorante Azoico Naranja Il

La determinacion de la DQO se utiliza para la caracterizacion y regulacion de la
emision de desechos industriales. EI campo normal de variacion de la DQO en este tipo

de vertidos oscila tipicamente en el intervalo 200-4000 mg de O,/L.

El método empleado se basa en la reaccion de una muestra de agua contaminada (por
ejemplo, un supuesto vertido industrial) con un oxidante enérgico, como es el dicromato
potasico 1, en medio acido sulfurico con Ag + como catalizador y la determinacion por
colorimetria de la cantidad de dicromato consumida en este proceso. Los compuestos
organicos oxidables actuan reduciendo el dicromato, Cr(VI), a ion crémico Cr(lll). La
cantidad de dicromato consumido proporciona una medida de la concentracion de

contaminantes en el agua.24 (Articulo 91 del decreto 3930 referente a la norma de

vertimiento)

Tabla 9. Limites permitidos de descargas liquidas en agua dulce®

Limite maximo

Parametros Unidad permisible
Alcantarillado publico
Potencial de Unidades de 5.9
hidrégeno (pH) pH
Temperatura (T) °C 40
Sélidos
Sedimentables mil/L 8
(SSED)
Sélidos suspendidos
Totales (SST) mg/L 150
Demanda Quimica
de Oxigeno (DQO) mg/L. O, 400
Demanda
Bioquimica de mg/L Oz 200
Oxigeno DBOs
Grasas y Aceites mg/L 20
Cloruros mg/L 500

El colorante azoico Naranja Il presenta un DQO de 414, segun los limites establecidos
por la legislacion Colombiana el valor maximo permitido es 400, lo cual sobrepasa los
niveles permitidos y pone de manifiesto la necesidad de tratar quimica o

microbioldgicamente el residuo naranja Il.
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8. CONCLUSIONES.

El colorante naranja Il presenta un valor de DQO de 414 mg/L, cuyo valor es superior al
limite establecido en la legislacion colombiana para vertimiento industrial a fluentes
hidricas. Por lo tanto, es necesario degradar este residuo por vias quimicas o

microbiologicas.

El residuo obtenido de las précticas de quimica inorganica y quimica analitica presenta
solo un 46 % de CdS, con impurezas de plomo, oxigeno y cromo. Se sugiere que estas
corresponden a subproductos de la marcha cationica como PbCrQO4, cuando se tiene una

mezcla de diferentes cationes del grupo 11 (Bi **, Cd #*, Pb 2*, Cu *").

Las condiciones éptimas de degradacién fueron: Naranja Il (1x10®° M): CdS (5x10°) M
(3:5) a pH 8.0; con un % de decoloracién de 58% a 15 min y 5.8% constante hasta 120
min en ausencia de H,O,. En presencia de H,O; la degradacion fue superior alcanzando

un porcentaje de decoloracion de 75 %.

Las condiciones que permiten la oxidacion de Fe?* a Fe** en FENTON involucran un
pH &cido y la estabilidad del colorante naranja Il es pH=8.0, lo cual no permitié

resultados concluyentes de este ensayo.

Es necesario llevar a cabo un tratamiento preliminar del residuo inorganico Cds, que
permita la eliminacion de impurezas y el favorecimiento de una estructura cristalina

especifica; blenda de zinc o wurtzita.

Los coeficientes de correlacién en la determinacién de la cinética de la reaccién de

degradacion, no son concluyentes.
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9. RECOMENDACIONES.

Realizar un tratamiento térmico para favorecer la presencia de una sola fase cristalina de

CdS en el residuo.

Realizar la degradacion de naranja Il, utilizando TiO, Degussa comercial a las
condiciones Optimas de degradacion de forma preliminar establecidas en este trabajo de

investigacion.

Estimar DQO y COT para las muestras degradadas y concluir si luego de la degradacion

pueden ser vertidas a fluentes hidricas.

Realizar la curva de fisisorcion para establecer fendbmenos de adsorcion en la superficie

del catalizador.
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