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Resumen

Se ha encontrado que el tratamiento de aguas residuales a nivel biolégico no es lo
suficientemente efectivo para la eliminacion de microorganismos patdégenos, el
tratamiento complementario con fotocatélisis heterogénea con dioxido de titanio
(TiO2) se plantea como una opcion para la desinfeccion del agua y su uso para riego
agricola. Se realizo un tratamiento fotocatalitica en muestras del afluente de la
planta de tratamiento de agua residual (PTAR) de Subachoque. Se evalu6 el efecto
de diferentes parametros como la temperatura de sinterizado (50, 350, 450, 550 y
650 °C) sobre el fotocatalizador (TiO,), material del reactor (cuarzo-vidrio pyrex) y
fuente de radiacion (luz UV 254 nm — luz blanca 350 - 650 nm) para determinar las
mejores condiciones para la inactivacion de E.coli (10 UFC/ml) como
microorganismo indicador en agua residual estéril. Posteriormente se realizaron
curvas de inactivacion utilizando un volumen efectivo de trabajo de 100ml, a 100 rpm
durante 12 horas para determinar el tiempo requerido para lograr el 100% de
inactivacion utilizando agua residual y agua residual estéril. Obteniendo asi que
laminas con (TiOy) sinterizadas a 450°C, cuarzo como material del reactor y luz
ultravioleta como fuente de radiacion lograron la completa inactivacion de E. coli con
una concentracién inicial de 10®° UFC/ml en 15 minutos para el agua residual y 60
minutos para el agua residual estéril, en contraste se llevo a cabo el proceso de
fotolisis bajo las mismas condiciones de trabajo en el cual se obtuvo una inactivacion
total de E. coli a los 90 minutos del proceso en agua residual y 360 minutos en agua
residual estéril y un control de absorcién bajo las mismas condiciones que los
ensayos anteriores, sin ninguna fuente de radiacién obteniendo asi el aumento de la
poblacion en un 30% en agua residual y del 86% en agua residual estéril.
Adicionalmente se evalud la inactivacién de coliformes y heterétrofos, poblaciones
encontradas en el agua residual, bajo estos parametros obteniendo una inactivacion
completa a 30 y 60 minutos respectivamente mediante fotocatélisis heterogénea con
TiO, y 720 minutos para la inactivaciéon completa de coliformes y heteré6trofos por
fotolisis. Para evaluar la calidad del agua tratada con fotocatalisis heterogénea con
TiO, se regd Lactuca sativa var Batavia durante 30 dias en condiciones de
fotoperiodo, comparando este con el tratamiento biologico, el tratamiento quimico
por cloracion del agua residual (hipoclorito de sodio 200ppm) y un control con agua
estéril, obteniendo una concentracion de 0 UFC/mL de E. coli en las plantas
regadas, mientras que en el tratamiento con agua clorada y con agua proveniente
del tratamiento bioldégico se recuperaron células de E.coli, a diferencia de la
poblacion de coliformes totales que incrementaron su concentracion a lo largo de los
30 dias de ensayo en los tratamientos con agua clorada y agua tratada
biologicamente, estableciendo que la fotocatalisis heterogénea con TiO, como
tratamiento complementario al tratamiento biolégico es la alternativa mas adecuada.



1. Introduccion

Un numero creciente de paises alrededor del mundo tienen problemas de
distribucion y abastecimiento de agua lo cual implica una disminucién del recurso
para uso humano y agricola. Muchas fuentes de agua no solo estan contaminadas
por productos quimicos peligrosos, sino también por microorganismos patdgenos vy,
por tanto, deben ser tratadas antes de su uso (1, 2). La aplicacion de agua residual
tratada para riego de plantas y cultivos se convirtié en una practica comun en todo el
mundo, siendo parte de la solucion a la escasez del recuso hidrico debido a los
grandes volumenes que se producen mensualmente y porque algunas de ellas son
ricas en materia organica y nutrientes benéficos para los cultivos (3).

Es asi como la principal fuente hidrica de consumo directo y uso agricola del
departamento de Cundinamarca es el rio Bogota. No obstante, este se ve impactado
por las descargas de aguas residuales (domiciliarias e industriales) pertenecientes a
los municipios aledafios a este, las cuales son recepcionadas en todo el recorrido
desde su mismo nacimiento en el municipio de Vaillapinzon, hasta su
desembocadura en el rio Magdalena, entre los municipios de Girardot y Ricaurte.
Por otro lado, municipios como Anolaima, Cachipay, Cogua, El Rosal, Facatativa,
Guasca, Madrid, Nemocon, Sibaté y Subachoque, que aunque no son aledafios,
realizan vertimiento puntual a algunos rios que posteriormente se convierten en
tributarios del rio Bogota, agudizando la problematica ambiental.

Para el mejoramiento de la calidad del agua en la cuenca alta del rio Bogota se
reporta la existencia de 28 plantas de tratamiento de aguas residuales, una de ellas
es la planta de tratamiento de agua residual (PTAR) de Subachoque, es de clase 1V,
se considera que genera agua apta para uso agricola y pecuario. No obstante, el
tratamiento bioldgico implementado no es suficiente para eliminar la contaminacién
bioldgica. A pesar de su operativa simplicidad, los mecanismos de eliminacion de
patdgenos en las PTAR no esta bien establecido y sigue habiendo un riesgo de
contaminacion de los cultivos y los suelos regados con los efluentes tratados (4). Se
ha reportado que pueden encontrarse concentraciones de coliformes totales de 10°
hasta 10° UFC/mL (Acuerdo 43/06 CAR). Estos niveles estan por encima de los
limites maximos permisibles estipulados por el decreto 1594/84 que determina que
las concentraciones de coliformes totales y fecales no deben superar los 5000
NMP/100 mL y 1000 NMP/mL si el agua se emplea para el riego de hortalizas de
tallo corto.

Debido a que esta agua es utilizada para el riego de alimentos de consumo directo
como hortalizas, representa un riesgo para la salud debido a que puede contener
bacterias patdégenas como Salmonella, Clostridium perfringens, Camplilobacter
jejuni, Shigella y Escherichia coli patégena entre otras (5). E. coli no patégena puede
ser utilizada como el principal indicador, de la presencia de patdogenos bacterianos
pues su sensibilidad a los tratamientos convencionales es similar.

El uso de agua de riego contaminada es el principal factor que contribuye a la
contaminacion de hortalizas por microorganismos causantes de enfermedades en
humanos. La lechuga es uno de los principales vectores en la trasmision de
enfermedades producidas por microorganismos patdgenos como los mencionados
anteriormente que poseen la capacidad de sobrevivir por largos periodos de tiempos



en hortalizas frescas. Algunos de estos microorganismos son también capaces de
sobrevivir a procesos de desinfeccion, e incluso de multiplicarse en el producto
durante el almacenamiento (5).

Por esto se llevan a cabo diferentes métodos de desinfeccion del agua; los métodos
tradicionales de desinfeccion son eficaces contra la mayoria de microorganismos
patdgenos, pero pueden ser demasiado costosos de implementar en regiones en
desarrollo y presentar consecuencias desfavorables por su uso (2). Los agentes de
desinfeccién de uso comun tanto en agua de consumo como en agua residual son el
cloro y sus compuestos relacionados, tales como el hipoclorito de sodio y de calcio y
diéxido de cloro. Sin embargo, en la década de 1970 se encontré que el cloro
reacciona con la materia organica presente en el agua residual produciendo varios
subproductos indeseables como trihalometanos y acidos haloacéticos de gran
atencién debido a que se ha encontrado un efecto carcindbgeno y/o mutagénico por
estos subproductos, ademas de generar un efecto fitotoxico en las plantas (1,2,3).

Por este motivo se han explorado alternativas que permitan obtener un agua de
mejor calidad sin representar un mayor costo para este proceso Yy riesgo para la
salud, una opcidén seria la utilizacién de procesos de oxidacion avanzada (POAS).
Los POAs pueden ser definidos como meétodos de oxidacion en fase acuosa
basados principalmente en la intermediacion de radicales hidroxilo OH*, el radical
hidroxilo es una especie oxidante altamente reactivo, potente y no selectivo con un
potencial de oxidacion de 2,80V. El cual es capaz de oxidar una amplia gama de
compuestos organicos, incluyendo las moléculas de las paredes celulares y los
componentes intracelulares de los microorganismos llevandolos a productos como
CO,, H,0 y iones inorgéanicos (6).

En cuanto a la desinfeccion de aguas residuales, la fotocatélisis heterogénea con
diéxido de titanio (TiO) es una tecnologia “limpia” y de bajo costo que puede ofrecer
ventajas adicionales en una amplia gama de aplicaciones (7). Ademas ha recibido
considerable atencion en los ultimos afios enfatizando en la inactivacion de bacterias
y en menor medida en la de virus y protozoarios (6). Permitiendo la inactivacién de
microorganismos patdgenos, generando dafios oxidativos a nivel de pared y
peroxidacién de fofoslipidos en membrana a si como de componentes intracelulares
causando delesiones en el DNA. Empleando esta tecnologia se han encontrado
reportes de una disminucion de hasta el 91 - 99% de coliformes luego de 60 minutos
de irradiacion (8, 9, 10, 11).

Mediante esta investigacion se busco evaluar la inactivacion de E.coli a través de la
fotocatalisis heterogénea con TiO, empleando agua pre-tratada por sistema
biolégico a escala de laboratorio.



2. Materiales y métodos
2.2.1 Microorganismo a evaluar

El microorganismo a evaluar como control fue: Escherichia coli, ATCC 8739. La
bacteria pertenece al cepario de la Facultad de Ciencias de la Pontificia Universidad
Javeriana. La conservacion del microorganismo se realizo en glicerol al 30 % (v/v) a
-70° C (12). Para determinar la cinética de crecimiento de E. coli se realizé una
fermentacion discontinua en erlenmeyer de 2000mL empleando caldo BHI, con
V.E.T de 900 mL y un inoculo del 10 % vl/v, la cinética se llevo a cabo por 26 hrs, a
37 °Cy 150 rpm.

2.2.2 Muestreos y caracterizacion del agua pre tratada por sistema de lagunaje
aerobico

La muestra de agua se obtuvo de la planta de tratamiento de agua residual del
municipio de Subachoque ubicado 35 Km al occidente de la sabana de Bogot4, que
cuenta con una temperatura promedio de 13 °© C una precipitacion promedio anual de
890 mms y se encuentra a una altura que oscila entre los 2600 mts sobre el nivel del
mar (13).

Respecto a la caracterizacion inicial se realizaron las pruebas de DBOs, DQO
(Método 5210B.) (14), sélidos suspendidos totales (Método 2540 D.) (14) sélidos
disueltos totales (Método 2540 C.) (14), sélidos sedimentables y sélidos totales,
unidades de color, presencia de metales pesados como plomo, cadmio, niquel y
cromo (Método 3120B.) (14); materia organica, fosforo (Método 4500-P B y E.) (14)
y nitrogeno total (14). Los analisis se realizaron en el laboratorio Antek S.A.

Adicionalmente, se realizd un andlisis microbiolégico utilizando agar Chromocult
para detectar presencia de E .coli y coliformes (Método 9223) (14), y agar Plate
Count para bacterias heterotrofas totales (Método 9215B) (14).

2.2.3 Elaboracion de peliculas de TiO, y tratamiento térmico

Como sustrato se emplearon laminas de cuarzo (SiO;) de (20 x 26 mm) las cuales
se lavaron y desengrasaron siguiendo la secuencia agua-etanol-acetona-agua 15
minutos cada una (28). La superficie hidrofobica del cuarzo se modificé sumergiendo
los sustratos en una solucion de H,0./H,SO, 3:1 por 20 minutos (15),
posteriormente se lavaron con agua desionizada y se secaron a temperatura
ambiente.

Las peliculas se crecieron empleando un método de inmersion simple bajo
condiciones de acidez, el cual consistié en preparar una solucién de TiO, USP al 1%
p/v en agua destilada y 500 pL de HNO3 para obtener una pH de 1.3. Los sustratos
fueron inmersos en 10 mL de solucién de TiO; y se dejaron sedimentar por 4 horas a
50 °C; el protocolo se repitidé por segunda vez para generar una doble capa de TiO..
Se prepararon cinco lotes, los cuales fueron sometidos a temperaturas ascendentes
de 50, 350, 450, 550 y 650° C por una hora (16)



2.2.4 Caracterizacion de la peliculas de TiO; y evaluacion de la actividad
fotocatalitica biocida sobre E. coli ATCC 8739

La superficie y morfologia de las peliculas se observd empleando un microscopio
electronico de barrido JEOL JSM-6300. Adicionalmente, se realiz6 un andlisis de
difraccion de rayos X por la técnica de &ngulo rasante con un angulo de incidencia
de 1.5 grados, empleando un difractdmetro de rayos X Siemens D-500.

La cantidad de TiO, adherido al sustrato se expreso como pug de TiO,/mg de cuarzo
y se calculo por la diferencia de pesos entre el sustrato antes y después del
crecimiento con TiO,.

La actividad fotocatalitica se determiné usando agua de la PTAR de Subachoque
previamente esterilizada por 2 ciclos en autoclave (116.9°C a 15 libras de presion
por 15 minutos), a la cual se le reinoculo una suspension de E. coli ATCC 8739 con
una concentracion de 1x10*° UFC/mL; de esta suspension se coloco una alicuota de
10 mL en cajas de petri sin tapa y una pelicula de TiO,. La solucién se dejo
estabilizar por 30 minutos en oscuridad y posteriormente se irradié con dos lamparas
de UV de 254 nm por seis horas. Al finalizar el tratamiento fotocatalitico se tomo una
submuestra para medir pH y determinar la viabilidad final, realizando diluciones
decimales y siembra en superficie de 20 pL de muestra en agar Luria Bertani (17).
Las cajas se incubaron por 12 horas a temperatura ambiente y se realizaron los
recuentos expresando el promedio como log 10 de UFC/ml con una desviacion
estandar menor del 20%. Para seleccionar cual de las temperaturas de sinterizado
tenia un efecto sobre la inactivacion de E. coli se tuvo en cuenta la difraccion de
rayos X, porcentaje de inactivacion celular y la adherencia del TiO; al sustrato.

2.2.5 Efecto del material del reactor y la fuente de radiacién sobre la actividad
fotocatalitica biocida

Se realizo por medio de un disefio experimental 22, donde el factor X; fue el material
de reactor y X, la fuente de radiacion. Cada factor tuvo dos niveles codificados como
+1 y -1. El disefio genero un total de 4 tratamientos. El montaje se realizo en
reactores de 200 mL construidos en los materiales a evaluar los cuales fueron vidrio
pyrex y cuarzo (Factor X;), dentro de los cuales se colocaron 4 peliculas de TiO; (20
X 26 mm) sinterizadas a 450 °C por 1 hora. El V.E.T fue de 100 mL y el inoculo
ajustado a una concentracién inicial de 10'° UFC/mL. Se utilizaron dos lamparas de
UV de 254 nm de 15 watts y dos ldmparas de luz blanca (SODIS) de 350 - 650 nm
de 17 watts (Factor X;) colocadas lateralmente a una distancia de 3 cm con respecto
al reactor, el cual se mantuvo a 100 rpm a temperatura ambiente por 6 horas. El
procedimiento se realizo por triplicado.

Adicionalmente se realizo un barrido UV/VIS con un equipo de espectroscopia Optica
para determinar el espectro de emision de las lamparas utilizadas como fuente de
radiacion y de absorcion del material utilizado como reactor.

El protocolo para valorar inactivacion se realiz6 de la misma forma que en el numeral
2.2.4. La variable de respuesta fue el porcentaje de inactivacion de E. coli. Cada
tratamiento se realizo por triplicado (Tabla 1).



El andlisis de datos se realizo usando los programas SAS 9.0 para Windows y
Desing Expert 6.0; los resultados fueron tratados con un modelo empirico el cual
relaciona las respuestas cuantificadas con los factores evaluados y sus respectivos
niveles. Para un disefio de dos factores el modelo de primer orden utilizado fue:

y=by +b, X +0,%, +BpX X, ()

Donde vy, corresponde a la variable dependiente; b, es el intercepto, b, by, son los
coeficientes lineales y X; X, son los factores 6 variables independientes

2.2.6 Curvas de inactivacioén

Una vez seleccionado el mejor material para el reactor y la mejor fuente de
radiacion, se realizaron las curvas de inactivacion fotocatalitica con sus respectivos
controles (Tabla 2.), empleando un reactor de 200 mL operado al 50% de su
capacidad, se colocaron 4 peliculas con 284+0.05 pugTiO,/mg SiO, y se mantuvo una
agitacion constante de 100 rpm. El proceso se evalué por 12 horas realizando
muestreos cada 15 min durante las primeras 2 horas y posteriormente cada dos
horas hasta completar el tiempo de retencion. Las variables dependientes fueron pH
y log 10 UFC/mL. Cada cinética se realiz6 por triplicado y lo resultados de las figuras
corresponden al promedio de los datos con una desviacion estandar menor al 30%.

2.2.7 Evaluacion de la presencia de E. coli en Lactuca sativa var. Batavia

Se obtuvieron 80 plantas de Lactuca sativa var. Batavia del Centro de
Investigaciones y Asesorias Agroindustriales (CIAA) con cuatro semanas de
desarrollo y 5 hojas verdaderas, se realizo un analisis microbiologico para
determinar la carga y presencia de microorganismos en la zona aérea, radicular y
suelo en agar Cromocult (Método 9223) (14) y Plate Count (Método 9215B) (14).

Se llevaron a cabo cuatro tratamientos con seis repeticiones cada uno, el primer
tratamiento consistié en el riego de un grupo de 18 plantulas de L. satvia var Batavia
con agua tratada con fotocatalisis heterogénea con 4 peliculas de TiO, (284+0.08
ugTiOo/mg SiO,) sinterizadas a 450 °C por una hora irradiadas con lamparas UV
(254 nm) en un reactor de cuarzo bajo las condiciones del numeral 2.2.6 por 30
minutos, el segundo tratamiento se realizo con agua estéril (116.9°C a 15 libras de
presién por 15 minutos), el tercero con agua de la PTAR o tratamiento biolégico que
consiste en un pre-tratamiento (rejillas de cribado), tratamiento primario
(desarenadores y trampa de grasas) y lagunas biolégicas (aerobia, facultativa
primaria y facultativa secundaria) y el cuarto con agua de la PTAR tratada con cloro
tratada en reactores de vidrio de 1000ml que contenian 548,13 ml de agua residual
de la PTAR y 1,87 ml de hipoclorito de sodio (200 ppm) (18). Las plantulas se
trasplantaron en vasos de icopor, se utilizo 30 g de suelo abonado estéril como
sustrato, se mantuvieron bajo condiciones de fotoperiodo (12 horas sin luz y 12
horas con lamparas de luz blanca simuladora de radiacion solar) El riego se realizo 1
vez al dia, adicionando 4 mL a cada uno.



Después de un mes de tratamiento, se recolectaron las hojas de las plantas de cada
tratamiento, se pesaron para garantizar la misma cantidad de muestra en cada
replica de cada tratamiento, y posteriormente en agua peptonada al 0.1% se
realizaron diluciones para llevar acabo recuento en placa en agar Cromocult y asi
determinar la concentracion de E. coli y coliformes en cada uno de los tratamientos.
Adicionalmente, se realizd recuento en placa a partir del material de propagaron de
L. sativa var Batavia para determinar la concentracion de E. coli., asi como de las
raices. Se realizd una comparacion de medias entre tratamientos a los 30 dias de
regadio tomando como variable dependiente las unidades formadoras de colonia y
se utilizo el programa SAS 9.0 para Windows

3. Resultados y Discusion
3.1 Curva de crecimiento de Escherichia coli ATCC 8739 en caldo BHI

En la figura 1 se observa la cinética de crecimiento de E. coli ATCC 8739,
observando que el microorganismo estuvo en fase de adaptacion hasta los 45
minutos, posteriormente entro en fase exponencial hasta la hora 6, fase estacionaria
hasta la hora 17 y finalmente una disminucion en la concentracion de células
asociada con la fase de muerte. Durante la fase estacionaria se observo una
disminucion de la concentracion de células entre las horas 6 y 10, esta fase en E.
coli se denomina como una fase de transicién entre la fase exponencial y la fase
estacionaria, debida a diferentes factores como la acidificacion del medio,
disponibilidad de nutrientes, asi como otros mecanismos mas sofisticados de
comunicacioén intercelular que contribuyen a regular la divisién celular y por lo tanto
la densidad de células en el cultivo (19). En este estudio la adaptacion a uno de los
sustratos que contiene el medio BHI pudo ser la explicacion a este descenso de
células, debido a que al encontrar dos sustratos el microorganismos utiliza
primero el de mas facil degradacibn que en este caso seria la glucosa, y
posteriormente habria un tiempo de adaptacion al siguiente sustrato. Respecto al
pH, se observa una leve disminucion de este a partir de la fase exponencial que
estaria relacionado con la produccién de &cidos a partir de la degradacion
metabdlica de la glucosa como fuente de carbono.

Se caracterizo el crecimiento de E. coli ATCC 8739 con el fin de conocer el tiempo
requerido para que E. coli se encuentre en el final de la fase exponencial y el inicio
de la fase estacionaria, porque es en este rango donde se presenta la mayor
cantidad de células viables (20) y para determinar el tiempo requerido para obtener
la concentracidn necesaria para los inéculos de las cinéticas de inactivacién que se
realizaron en agua estéril.

3.2 Caracterizacion del aguaresidual

Los lotes de agua residual fueron obtenidos a la entrada y salida del tratamiento
bioldgico (laguna aerobia, laguna facultativa primaria y laguna facultativa secundaria)
aplicado en la PTAR, para la realizacion de un tratamiento complementario por
medio de fotocatalisis heterogénea con TiO, y demostrar la baja eficiencia del
sistema bioldgico con respecto a la remocion de E. coli y coliformes totales. Cada
lote se caracterizo quimica, fisica y microbiol6égicamente (Tabla 3).



De acuerdo con los resultados de la caracterizacion del afluente de la PTAR, se
evidencio una disminucion en la concentracion de materia organica (48-75%), DBOs
(38-62%), DQO (48-75%), soOlidos suspendidos totales (31-79%) vy solidos
sedimentables (100%), debido a que el tratamiento de aguas residuales en lagunas
promueve interacciones naturales, fisicas y bioquimicas en los sistemas acuéticos
para disminuir, la demanda quimica de oxigeno (DQO), amoniaco, nitratos, sélidos
suspendidos y los fosfatos (4). Estos resultados demuestran que la PTAR no
alcanza remociones iguales o superiores al 80%, porcentaje para el cual fue
disefiada. (22).

Para la cuenca alta del rio Bogota el valor maximo permitido de DBOs es de 50
mg/L, sélidos suspendidos totales 40 mg/L y coliformes totales 20000 NMP/100mL,
de acuerdo a los resultados obtenidos (Tabla 3) para cada lote evaluado estos
pardmetros se encuentran por encima de estos valores permitidos, lo anterior podria
deberse a la relacion DBOs /DQO del agua de entrada (0.44), la cual indicaria que
habria una menor eficiencia del tratamiento por via biolégica que es el que se aplica
en la planta de tratamiento y habria que buscar alternativas diferentes.

En cuanto al comportamiento de los metales pesados, se obtuvieron
concentraciones por debajo de los limites exigidos en el acuerdo 43 del 2006 de la
CAR agua clase IV. Estos valores no son representativos para la calidad del agua y
no demostraron un efecto en los procesos de fotocatélisis heterogénea.

Respecto a la eficiencia del tratamiento biolégico en la remocion de
microorganismos se encontraron altas concentraciones de coliformes (14x10" -
10x10°> UFC/mL), E. coli (40x10%> — 10 UFC/mL) y heterétrofos (21x10% — 37x10%?
UFC/mL) lo cual nos indica que el sistema no asegura la calidad del agua a nivel
microbioldgico. La eliminacion de algunos microorganismos como E. coli, coliformes
totales y enterococos, en tratamientos biolégicos es muy variable debido a que
depende de factores muy variables como la temperatura, la tasa de foto-oxidacion y
el tiempo de retencion (23).

La baja eliminacion de bacterias puede deberse en parte al tiempo de retencién que
es relativamente corto y por una mayor resistencia a los mecanismos de foto-
oxidacion, las bacterias poseen mecanismos de proteccidn y recuperacion para
superar el estrés oxidativo que involucran proteinas enddégenas asi como enzimas
antioxidantes o enzimas reparadoras del DNA. Se encuentra la presencia de
enzimas asi como la FE-SOD (SOD: superoxido dismutasa), Mn-SOD vy la catalasa
que protegen la célula de dafios oxidativos mediante reacciones cataliticas que
impiden la acumulacion de O,y H,0O,, 0 enzimas exonucleasas y DNA glicosilasa las
cuales con capaces de reparar las lesiones del DNA resultante de dafos oxidativos
(24 - 27).

3.3 Elaboracién de peliculas de TiO,y tratamiento térmico

La aplicacién de H,0,/H,SO, al sustrato permite la modificacién de su superficie, el
cual se carga negativamente permitiendo que haya una atraccion entre la solucion



de TiO, que esta cargada positivamente bajo condiciones de acidez logradas por la
adicion de HNO3 debido a su caracter anfotérico (28).

Se obtuvieron concentraciones TiO, en un rango de 30.62— 94.41 pg TiO,/mg SiO;
inicialmente que se observan en la Tabla 4, la variabilidad de la deposicion del
semiconductor pudo estar relacionada principalmente con la técnica empleada para
el crecimiento de las peliculas, debido a que en la sedimentacion simple no se
pueden controlar variables como velocidad de deposicidén y grosor, otro factor pudo
ser los diferentes tratamientos térmicos realizados a las laminas, debido a que se
observo que tanto a bajas como a altas temperaturas se registro desprendimiento
antes de someter cada pelicula de. Luego de este proceso se encontré que la
temperatura a la que menos se evidencio desprendimiento del material posterior al
proceso de fotocatalisis fue a 450°C a diferencias de los otros tratamientos. Este
comportamiento se atribuye a diferentes factores que involucran la modificacion de
la superficie del sustrato y el proceso de sinterizado.

3.3.1 Microscopia electronica de barrido (MEB)

La microestructura obtenida por la deposicién del TiO, (Fig. 2) evidencio que al
aumentar la temperatura, la uniformidad y compactacion en la superficie mejoraron
sustancialmente, esto es explicado por el favorecimiento de la movilidad de los
atomos en la superficie incrementando conformaciones activas energéticamente,
incorporando y ajustando sus posiciones en la red del TiO, (29), esta uniformidad en
la pelicula se observo a 450°C y 350°C. Por el contrario a temperaturas de 50, 550
y 650 °C se observo una superficie irregular, posiblemente por el tamafio variable de
los granos (Fig. 2. A, D, E) y una fragmentacion de las peliculas. Se encontraron
tamafios de particulas con un promedio de 266 nm (+0,067) para 50°C, para 350°C
218 nm (x0,074), para 450°C 210 nm (x0,061), 550°C 0,257 nm (+0,090) y para
650°C 284 nm (+0,089)

3.3.2 Difracciéon de Rayos X

Se obtuvieron diferentes patrones de difraccién que corresponden al efecto que tiene
el haz de rayos X cuando incide sobre la pelicula de titanio, parte de los rayos
atraviesan y parte con dispersados por los e de los atomos del cristal. Solo
electrones salen en fase y sus ondas se refuerzan dan lugar a un haz de rayos X
difractados. El conjunto de haces difractados por un cristal constituye su patrén de
difraccién. Se conoce que el diéxido de titanio tiene cuatro fases: anatasa, rutilo,
brokita y sferaquita, las dos primeras son las mas frecuentes y tiene orientaciones
diferentes que han sido ampliamente caracterizadas (50).

Los resultados del andlisis (Figura 3) mostraron que a 50 °C no se encontraron picos
asociados a procesos de cristalizacion de la fase rutilo, solamente anatasa con
orientaciones 101 y 004, que se encuentran igualmente a 350, 450 y 550 °C, lo cual
concuerda con lo reportado por Ben et al, (29) se ha encontrado que a temperaturas
por debajo de 500°C se encuentra preferencialmente la fase anatasa, a medida que
la temperatura aumenta las intensidad de los picos de anatasa se incrementa lo que
implica una mejora de la cristalinidad (29), a partir de los 350°C se encontro la



presencia de la fase rutilo con orientaciones 110 y 101, al igual que a 450, 550 y
650°C, por otro lado a 650°C solamente se encontré la orientacion 211
correspondiente a anatasa lo cual, indica que a temperaturas superiores a 650°C la
fase anatasa empieza una transformacion total a la fase rutilo, como ha sido
reportado en la investigacion de Mardare (49),por otro lado se encontraron
intensidades muy bajas de Silicio predominando las orientaciones 120, 300y 111 en
los 5 tratamientos térmicos.

3.3.3 Espectrometria de dispersion de energia por rayos X (EDX)

Usando la técnica (EDX) para estudiar la estequiometria de las peliculas de TiO;
(Figura 4.) se encontré presencia de titanio y oxigeno que son los componentes
especificos del didxido de titanio, por otro lado se detecto silicio el cual hace parte
del sustrato sobre el cual se crecen las peliculas. Se detectaron elementos como
Aluminio, Fluor y Carbono los cuales podrian ser contaminantes durante la
elaboracion de las laminas.

3.4 Evaluacion de la Inactivacion de E. coli

La aplicacién del TiO, como semiconductor es principalmente determinada por sus
propiedades fisicoquimicas, siendo las mas importantes la estructura cristalina, el
tamafio de particula, el area especifica de superficie, la porosidad, la estabilidad
térmica y la adhesion al sustrato (30). Los ensayos se realizaron a diferentes
temperaturas de sinterizado para determinar la forma en que esta variable altera
dichas propiedades y a su vez estas como afectan el proceso de fotocatalisis en
cuanto a su potencia biocida o desinfectante.

Al evaluar el efecto de las peliculas sinterizadas a diferentes temperaturas sobre la
inactivacion de una concentracién conocida de E. coli se presentaron diferencias
altamente significativas entre tratamientos (p<0.0001), que demuestran que a 450°
C y 550° C se obtuvieron los porcentajes mas altos de inactivacion (71 y 68%).
Adicionalmente, entre estos dos tratamientos no se presentaron diferencias
estadisticamente significativas (p>0.0001). Por otro lado, La temperatura de
sinterizado que menor respuesta tuvo fue 650° C con 32% de inactivacién a las 6
horas de evaluacion.

Debido a que entre los tratamientos a 450 y 550°C no se encontr6 una diferencia
estadisticamente significativa se tuvo en cuenta la adherencia del TiO, al sustrato
después del proceso de inactivacion, encontrandose que a 550°C se presento un
desprendimiento del 51.3%, a diferencia de 450°C en donde solo el 3.9% del TiO; se
desprendio (Tabla 4). Por consiguiente, se determino que el proceso de sinterizado
se debe llevar a 450°C debido al % de inactivacion sobre E. coli y la adherencia del
TiO, al sustrato (Figura 5.).

Los resultados obtenidos indican que a 450 °C se obtuvo un alto porcentaje de
inactivacién, como se reporta en diferentes estudios fotocataliticos debido a que la
fase anatasa es mas fotoactiva, mientras que la fase rutilio tiene actividad
fotocatalitica mas baja, esto debido a que la alta cristalinidad de anatasa le confiere



pocos defectos en cuanto a la recombinacion de los electrones y huecos
fotogenerados. Asi mismo, la fase anatasa es termodindmicamente estable, aunque
a altas temperaturas se transforma en rutilo (30) lo cual explica que a 650 °C el
porcentaje de inactivacién haya sido muy bajo, debido a que la transformacion de la
fase cristalina produce una disminucién considerable en el area especifica de
superficie de los cristales de TiO; (30).

Sin embargo, dentro de los tratamientos térmicos realizados no se busca que solo
gue se obtenga un tipo de fase cristalina. Los resultados en otros ensayos indican
que la coexistencia de particulas de TiO, con diferentes estructuras cristalinas en
agregacion dan lugar al aumento de su rendimiento cuantico y el incremento en la
generacion de especies reactivas del oxigeno, y por ende una mejor actividad
biocida fotocatalitica. Se sugiere que ambas clases de TiO, con sus particulas en
diferentes fases cristalinas (anatasa: (011), (110); rutilo: (001), (011)) tienen
respectivamente funciones oxidativas y reductivas, y que las particulas tipo rutilo son
menos efectivas para la reduccion de las moléculas de O,y mas activas para oxidar
moléculas de H,O, a diferencia de la fase anatasa (30). De acuerdo a la difraccion
de rayos X, se observo la presencia de las fases anatasa y rutilo cuando se utilizaron
temperaturas de sinterizado de 350, 450 y 550°C y en general el porcentaje de
inactivacion fue mejor a diferencia de 50°C donde solo se encontré anatasa y a
650°C donde solo se encontro rutilo, debido a que, cuando se encuentras las dos
fases las particulas de TiO, tiene diferentes tasas de oxidacién de moléculas de H,O
debido al donador de electrones (tasa de transferencia de electrones de H,O al
hueco foto-generado en el TiO; en la superficie) y reduccion del oxigeno molecular
como aceptor de electrones (tasa de transferencia de electrones de la superficie del
TiO, al molecular O, molecular) en este sistema, y que el rendimiento cuantico para
la generacion de ROS (especies reactivas del oxigeno) de cada tipo se regira por la
reaccion limitada (anatasa: oxidacion limitada; rutilo: reduccion limitada) para
mantener la electro-neutralidad cuando solo exista cualquiera de las dos fases
(anatasa o rutilo) (30).

3.5 Disefio factorial 22

De acuerdo con los resultados de la prueba ANOVA la interaccion del factor X; y X»
no tuvo un efecto significativo sobre el porcentaje de inactivacion de E. coli (p=0.27).
Sin embargo, el factor X; (material del reactor) en su nivel alto (cuarzo) si tuvo un
efecto significativo sobre la variable dependiente (p=0.0288). Adicionalmente, el
factor X, (fuente de radiacién) en su nivel alto (Luz UV 254 nm) también tuvo un
efecto altamente significativo sobre el porcentaje de inactivacion (p<0.0001). A partir
de los resultados la ecuacion que describe el modelo fue: (Figura 6.)

Inactivacion(%) = +48+5.5x, —29x, — 2.4X.X, (2)

Respecto a los pg de TiO,/ mg de sustrato se encontraron valores de 28.33 para el
tratamiento de vidrio pyrex-luz UV, 28,94 para cuarzo-UV, 29.40 para vidrio pyrex-luz
blanca y para cuarzo-luz blanca 27.99, resultados que no demostraron diferencias
significativas entre tratamientos (p>0.0001) por lo tanto cualquier tipo de material y



fuente de radiacion podria ser utilizado, determinando que lo mejores niveles son luz
ultravioleta y vidrio de cuarzo.

En los tratamientos se encontraron porcentajes de inactivacion de 86% y 70% para
los tratamientos luz UV/ cuarzo y UV/vidrio pyrex, a diferencia de los tratamientos
con luz blanca/cuarzo y luz blanca/vidrio pyrex en donde se encontraron valores de
22% y 15% respectivamente.

La razon por la cual se obtuvo la mejor respuesta con luz UV 254 nm y cuarzo se
relacionan con las caracteristicas fisicas y quimicas de los factores. La lampara de
UV es policromatica, como se obtuvo en el barrido UV/VIS (Figura 7a) presenta un
pico de maxima emisién a 254 nm y una serie de picos cercanos al rango visible, de
acuerdo con esto el pico de emision a 254 nm seria el responsable de participar
activamente en la inactivacion de E. coli ya que su energia es 4.88 eV valor que
supera la energia de la banda prohibida del titanio (3.2 eV en la fase cristalina
anatasa) (31) determinando que los fotones promuevan la formacién de los pares
electro hueco y asi la generacion de especies reactivas del oxigeno. Por el contrario
la lampara de luz blanca tiene un rango de emisién entre 350 y 650 nm (Fig.5b)
dentro del rango visible, con un maximo de emision a 437 nm equivalente a 2,83 eV,
energia mas baja que la correspondiente a la banda prohibida del TiO, impidiendo
de esta manera que los electrones pasen a la banda de conduccion y se produzcan
los pares electrén-hueco y se generen las reacciones de oxido-reduccion (Figura
7b.)

Respecto al material del reactor, se sabe que el cuarzo posee una buena
transmision éptica de los rayos ultravioleta (32) debido a que permite una influencia
directa de la radiacion UV sobre el catalizador y producir asi las reacciones de
generacion de los pares electron-hueco, de acuerdo al barrido de absorcion UV/VIS
se pudo observar que este material transmite longitudes de onda entre 240-450 nm
(Figura 7c.) lo cual permite que la longitud de onda emitida por la lampara de luz UV
pueda ser transmitida al interior del reactor para que la energia pueda ser absorbida
por el semiconductor. En contraste el vidrio pyrex absorbe longitudes de onda por
debajo de 300 nm (Figura 7c.), debido a la transferencia de cargas y las bandas de
absorcion s-p por las trazas de impureza de iones metalicos asi como Fe '/ Fe #,
Pb?* (51) por lo tanto impide el paso de la radiacién caracteristicas de la lampara de
UV, la cual genera la mayor fotoactivacion del material.

3.6 Cinéticas de inactivacion

3.6.1 Inactivacién fotocatalitica de E. coli en agua residual y agua residual
estéril

Para determinar el comportamiento de E. coli en presencia de diferentes poblaciones
microbianas (agua residual pre tratada por sistema biolégico) durante el proceso
fotocatalitico se realizaron dos cinéticas de letalidad y un control de absorcion
(Figura 8). Se observo que el proceso fotocatalitico inactivo las células de E. coli en
un 100% a los 15 minutos concordando con estudios previos (8, 11).



Por otro lado, cuando el agua residual fue esterilizada y re inoculada con E. coli para
evaluar el comportamiento del microorganismo indicador en ausencia de otras
poblaciones, fue necesario 1 hora para obtener una inactivacion del 100% (32).

En la inactivacion por fotocatalisis se ha encontrado que durante los primeros 10 a
15 minutos se produce un periodo de induccion, donde las especies reactivas del
oxigeno comienzan a atacar la membrana, pero no lo suficiente para causar dafos
graves, posteriormente la membrana bacteriana es poco a poco oxidada, aunque en
este proceso el microorganismo intenta resistir el ataque oxidativo con la produccion
de enzimas que contrarresten la presencia de peroxido y otras sustancias, durante
este proceso se de la formacion de o y P aldehidos insaturados durante el
rompimiento de hidroperoxidos o endoperéxidos y la aparicion de puentes de C-O
durante la formacién de grupos caboxy, también se presentan cambios importantes
en el perfil de las bandas PO, y formacion de bandas de amida | que varian en
funcion de la radiacion (52), y finalmente los ataques repetidos de las especies
reactivas del oxigeno (ROS) en la membrana de E. coli pueden resultar en una
perforacibn que acelera el proceso de inactivacion bacteriana (33). Este
comportamiento concuerda con lo obtenido en el tratamiento con fotocatélisis
heterogénea realizado tanto en agua residual estéril como en agua residual tratada
por sistema bioldgico, la diferencia en cuanto el tiempo de inactivacion, 60 y 15
minutos respectivamente, podria deberse a la formacion de subproductos, tales
como acidos, y por la presencia de otras poblaciones en el agua, las cuales
compiten por nutrientes con E. coli (34, 35)

.Por otra parte, el proceso de fotocatélisis demostré ser mas efectivo que el proceso
de fotolisis debido a que en el primero se producen especies reactivas de oxigeno
como radical hidroxilo (OH*), peréxido de hidrogeno (H20,), anién superoxido (O2) y
radical hidroperoxido (OH,) que son los responsables de provocar peroxidacion de
lipidos, proteinas y polisacaridos de la membrana bacteriana produciendo un dafio
irreversible en la célula y oxidando compuestos intracelulares como el ADN y RNA
impidiendo procesos como respiracién, metabolismo y reproduccion (39 - 41)
mientras que en el proceso de fotolisis se producen algunos radicales que se
generan durante el proceso fotocatalitica como pero en menor rendimiento y poder
oxidante.

Asi mismo, factores como la alta concentracion de materia organica, nitrégeno, y
fosforo en el agua residual, podrian ser responsables de la reduccién de la
inactivacién en el proceso de fotocatalisis, como sugieren estudios (36, 37) los
compuestos organicos compiten con las bacterias por las especies reactivas del
oxigeno, y alguno aniones también podrian inhibir el proceso de inactivacion
fotocatalitica debido a que se absorben al catalizador al igual que ciertos iones
inorganicos, debido a que la concentracion de materia organica, nitrégeno, y fosforo.

En cuanto al tratamiento con radiacién UV se obtuvieron porcentajes de inactivacion
de E. coli del 100% en agua esterilizada a las 8 horas de irradiaciéon y a la hora y 30
minutos en agua sin esterilizar, debido a que el procesos de fotolisis promueve la
generacion de especies oxidativas como el radical hidroxilo (OH), radical
hidroperoxido (HO,) y el radical anién superdxido (O, ), que provocan un dafio
oxidativo a nivel de la membrana bacteriana y en el DNA alterando las bases
nitrogenadas generando dimeros y trimeros, sin embargo la diferencia entre los dos



tratamientos con respecto al tiempo de inactivacion se puede explicar porque al igual
que en fotocatalisis en el agua residual estéril no se encontraban otras poblaciones
que pudieran competir con E. coli , y por otro lado se produjeron mecanismos de
defensa inducidos por la luz UV en la célula que se activan bajo condiciones de
estrés que incluyen choque térmico, oxidacion, hiperosmolaridad, acidificacion y
escasez de nutrientes los cuales disminuyen el efecto parcialmente durante el
primer paso del fototratamiento (38).

El comportamiento del pH durante los tratamientos de fotocatalisis y fotolisis en los
dos tipos de agua mostré un leve aumento que se mantuvo entre un rango de 7 a 8
lo cual puede estar asociado con los cambios de la carga de la superficie del
fotocatalizador, hidrofobicidad, carga neta del contaminante, los cambios en sus
modos de adsorcion, y la cantidad producida de HO". Esto puede conducir a una
modificacion de la velocidad global. La interaccion de los donantes y aceptores de
electrones con los semiconductores de 6xido metélico se determina, en parte, por la
quimica de la superficie (42). Debido a que la carga superficial de las células de E.
coli es negativa, y las particulas de TiO, tienen un punto isoeléctrico alrededor de
6.3, se espera que a pH alcalino haya una repulsion electrostética entre la superficie
del TiO, y la bacteria. Sin embargo se ha encontrado que el pH no es un factor
fundamental en la inactivacion de E. coli, presentandose el mismo efecto biocida en
pH de 5 a 8 por igual (43).

De acuerdo con el control de absorcion se observo que durante los primeros 30
minutos en agua residual se presento una disminucién parcial de las células,
posteriormente a este tiempo se encontr6 un aumento y estabilidad de la
concentracion de E. coli. El control en oscuridad se comporta como una cinética de
crecimiento en agua residual, debido a que por un lado no hay fuente de radiacion,
ya sea luz blanca o luz UV, que pueda causar dafios en la célula, la absorcién de las
células en la superficie de la pelicula de TiO, es despreciable en este caso, donde ya
se demostrd que no es significativa.

3.6.2. Inactivacién de coliformes totales y heter6trofos en agua residual

Debido a que en el agua residual se encuentran diferentes tipos de poblaciones
microbianas se obtuvieron diferentes tiempos de inactivacion fotocatalitica para cada
grupo, en la figura 8c. se observa que la inactivacion del 100% de la poblacion de
coliformes se llevo a cabo a los 30 minutos, en otras investigaciones se observa que
luego de 30 y 60 min (11) se obtuvo un porcentaje de inactivaciéon de 96 y 99%
respectivamente mientras que los heterétrofos necesitaron 60 minutos para su
inactivacion total.

Durante el proceso fotolitico se encontré una disminucion del 15 % de la poblacién
de coliformes después de 30 minutos de irradiacion con luz UV, muy similar a otros
trabajos (11) en el cual se observo una inactivacion del 27%. La inactivacién de la
poblacion total de coliformes por fotolisis se llevo a cabo en 720 minutos, al igual que
para bacterias hetero6trofa, ya que aunque la estructura de la pared celular de las
bacterias Gram positivas es relativamente mas compleja, que las bacterias Gram
negativas, las bacterias Gram negativas responden mejor para la inactivacion
fotocatalitica (44), la destruccion de la pared celular no es necesaria para la
inactivacién, ademas dentro de la poblacion de heterétrofos se pueden encontrar



bacterias que presentan capsula, y esta es viscosa y actia como una capa
protectora para la pared celular, y microorganismo productores de esporas
resistentes a diferentes procesos de desinfeccion como heterotrofos aerdbicos
(Bacillus y Sporosarcina spp) (45).

3.7 Evaluacién de la presencia de E. coli en Lactuca sativa var. Batavia
De acuerdo con el andlisis estadistico se presentaron diferencias altamente
significativas entre tratamientos (p<0.0001) (Tabla 5).

Después de 30 dias de regadio, no se encontr6 la presencia de este
microorganismo en las plantas que fueron regadas con agua tratada porfotocatalisis
heterogenea, lo cual indica que esta tecnologia es una buena alternativa para la
eliminacion total de este microorganismo indicador. Por otro lado, en las plantas
regadas con agua tratada con hipoclorito se lograron recuperar células de E. coli en
la zona aerea, suelo y zona radicular con recuentos de 3x10* UFC/ml, 2x10*
UFC/ml, y 2x10' UFC/ml respectivamente. En el tratamiento biologico se
encontraron recuentos de E. coli de 13 UFC/ml en hojas, 39 UFC/ml en suelo y 5
UFC/ml en raiz.

En cuanto al comportamiento de los coliformes totales en los mismos tratamientos
nuevamente se observo que la fotocatalisis heterogénea fue significativamente mejor
que la desinfeccion quimica con cloro y el tratamiento bioldégico (P<0.0001). Sin
embargo en las plantas regadas con agua tratada por fotocatalisis después de 30
dias de regadio se recuperaron colonias en los tres sitios analizados, lo cual esta
relacionado con la carga inicial de Lactuca sativa, ya que al iniciar el ensayo de
regadio las hojas, suelo y raiz tenfan una poblacién de 28x10° 21x10* y 15x10°
UFC/ml respectivamente, las cuales aumentaron durante el experimento de 30 dias
pero no hacen parte de una poblacidn sobreviviente del tratamiento fotocatalitico.

Por otro lado al analizar los resultados de la desinfeccion quimica se demostré que
al finalizar los 30 dias de evaluacion los recuentos fueron de 54, 88 y 63 UFC/ml,
valores mas elevados que los obtenidos en las plantas regadas con agua tratada por
fotocatdlisis, demostrando nuevamente que la desinfeccién quimica con hipoclorito
no es un método 100% eficiente para el pos tratamiento del agua, ya que la
poblacién residual junto con la que venia en la planta genero un incremento al final
de la prueba.

La cloracion como tratamiento complementario no seria una buena alternativa
debido a que se demostré la presencia de E. coli luego de su uso posiblemente
debido a que en el lote tres de agua residual se encontraron altas cargas de materia
organicas y otros compuesto organicos como inorganicos que pueden disminuir el
efecto de la cloracion; de acuerdo a las condiciones en las que sale el agua de la
PTAR, otra razon por la cual el cloro es menos efectivo en comparacion con la
fotocatalisis es por las caracteristicas de los productos formados que se dan a través
de las reacciones en la solucion, ya que los radicales hidroxilos formados por el
procesos de fotoexitacion de TiO, tiene un potencial redox mas alto que la de los
productos de la cloracion.

Otro factor que influye en la cloracién es el pH, ya que su actividad esta limitada a
este, a valores acido de pH el cloro tiene a presentar mayor actividad antimicrobiana
mientras que a pH alcalinos la mayor actividad del cloro se centra en la oxidacién de



sustancia quimicas, debido a que el agua residual de la PTAR presenta una pH
relativamente neutro este podria ser un factor para la poca actividad del cloro (46).
Por otro lado en el proceso de cloracion se pueden producir subproductos
carcinogénicos como los trihalometanos (THM) (47).

No obstante el tratamiento biolégico por si solo definitivamente no es una tecnologia
apropiada para la remocion de coliformes totales ya que al finalizar los 30 dias de
ensayo las poblaciones estaban en 13x10%* 59x10*y 54 x10° UFC/ml en hojas, suelo
y raices respectivamente, siendo los valores mas altos del ensayo. Esta mayor
concentracion de coliformes en el ensayo con plantas regadas con agua residual
concuerda con investigaciones realizada en municipios aledafios a Bogota donde L.
sativa var Batavia es regada con este mismo tipo de agua residual donde se
encontré un rango de 1x 10' —1x10* UFC/mL coliformes totales (48).

Es importante determinar la presencia de microorganismos en alimentos de
produccion agricola, debido a que estos se consumen sin haber recibido un
tratamiento de conservacion previo y este fendmeno se ocasiona por mala practicas
agricolas, por procesos inadecuados de manipulacion de herramientas y por riego
de estas con agua residuales de baja calidad para este uso.

4. Conclusiones

Las mejores condiciones de operacion para el proceso de fotocatalisis heterogénea,
es el crecimiento de peliculas de TiO, con un procesos de sinterizado a 450 °C, una
fuente de radiacion de Luz UV (254 nm) y un reactor construido en cuarzo logrando
asi un 100% de inactivacion de E. coli, coliformes y microorganismos heterotrofos
presentes en el agua residual que es utilizada para riego agricola de hortalizas
como lechuga,.

El proceso de fotocatalisis heterogénea con peliculas de TiO, elaboradas por
sedimentaciéon simple bajo condiciones de acidez, es superior que la desinfeccion
quimica y tratamiento biolégico para la inactivacion de Escherichia coli y coliformes
totales, aplicandolo como pos tratamiento al sistema de lagunaje logrando una
inactivacién total en 15 y 30 minutos de exposicion al proceso respectivamente.
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Figura 1. Cinética de caracterizacion del crecimiento de Escherichia coli a 37 °C,

150 rpm. por 20 horas.



o

ey

(IS LY 1

r‘: LA ,""\
A )

WO 15.0mm WD 15.0mm
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550° C, (E) 650° C.
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Figura 3. Difraccién de rayos X para los diferentes tratamientos térmicos X por la
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difractometro de rayos X Siemens D-500
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Figura 4. Espectrometria de dispersion de energia por rayos X (EDX). (A) Pelicula
de TiO,a 50 °C, (B) Pelicula de TiO,450 °C
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Figura. 8 Cinéticas de Inactivacion por fotocatalisis heterogénea, fotolisis y control
de absorcién. a T° ambiente, 100 rpm y 12 hrs (A). Cinética de E. coli en agua
residual estéril. (B). Cinética de E. coli en agua residual. (C). Cinética de Coliformes
en agua residual. (D). Cinética de Heterotrofos en agua residual.



Lista de tablas

Tabla 1. Matriz Factorial

Tratamientos Factor X, Factor X,
Material del Tipo de lampara
Reactor
1 -1 -1
2 +1 -1
3 -1 +1
4 +1 +1
Factor X Nivel bajo (-1) Vidrio Pyrex
Nivel alto (+1) Vidrio Cuarzo
Factor X, Nivel bajo (-1) LaAmpara de Luz UV

Nivel alto (+1) Lampara de Luz blanca




Tabla 2. Tratamientos a evaluar en las curvas de letalidad

Tratamientos

Caracteristicas

Fotocatalisis con
agua esteéril.

Fotocatalisis con
agua no estéril.

Fotolisis con
agua estéril.
Fotolisis con

agua no esteéril.

Agua esterilizada
reinoculada con E. coli en
102 UFC/mL.

Agua con toda la carga
microbiana.

Agua esterilizada
reinoculada con E. coli en
10?2 UFC/mL.

Agua con toda la carga
microbiana.

Recuentos
Microbioldgicos
Recuento de E.coli en
Agar LB.

Recuento de E.coli en

Agar Cromocult y
recuento de heterétrofos
totales en Agar Plate
Count.

Recuento en E.coli en
Agar LB.

Recuento de E.coli en

Agar Cromocult y
recuento de heterotrofos
totales Agar Plate Count.

Control 1 Agua esterilizada Recuento en E.coli en
Adsorcion al | reinoculada con E. colien Agar LB.

TiO, en | 10° UFC/mL.

oscuridad.

Control 2 Agua con toda la carga. Recuento de E.coli en
Adsorcion al Agar Cromocult y
TiO; en recuento de heterotrofos
oscuridad totales Agar Plate Count.




Tabla 3. Caracterizacion fisicoquimica y microbiologica de agua residual

Parametro Unidades Muestreo Muestreo 1l  Muestreo 2 Muestreo 3
Entrada

Materia Organica mg/L 221 55 100 114

Fosforo Total mg/L P 4.08 0,859 1.13 3.06

Nitrégeno Total mg/L N 30 45 37 43

Solidos mg/L 162 94 34 111

Suspendidos

Totales

Solidos Disueltos mg/L 298 309 306 338

Totales

Sdlidos Totales mg/L 433 261.5 343 396

Sélidos cm/L/h 1.2 0 0 0

Sedimentables

Totales

DBOs mg/L O3 263 99 195 162

DQO mg/L O, 589 146 268 304

Plomo mg/L <0,049 <0,049 <0,049 <0,049

Cadmio mg/L <0,005 <0,005 <0,005 <0,005

Niquel mg/L <0,042 <0,042 <0,042 <0,042

Cromo Total mg/L <0,043 <0,043 <0,043 <0,043

Unidades de 283.7 253.7 272.72 267.8

Color

Ph 7.6 7,5 7,6 7.4

Escherichia coli UFC/mL 60x10°+0.05 4x10°+0.02  40x10°+0 10+0

Coliformes UFC/mL 11x10"+0.02 10x10°+0.04 30x10°+0.06 14x10'+0.06

totales

Heteré6trofos UFC/mL  74x10°+0.01 37x10™°+0.04 20x10°+0.02 21x10°+0.02




Tabla 4. Adherencia del TiO, al sustrato.

Temperatura pg TiOzinicial/mg % TiO,
°C SiO, pg TiO; final/mg SiO, desprendido
50 94,41 +£0.011 4,516 + 0.004 95.2
350 39,76 £ 0.020 29,88 + 0.029 75.1
450 30,62 +0.023 30,49 + 0,030 3.9
550 80,32 + 0.045 39,08 + 0.039 51.3
650 73,41 +£0.017 15,34 + 0.015 94.1




Tabla 5. Analisis de variancia (ANOVA) respecto a las UFC/mL de E. coli en Lactuca

sativa var. Batavia

Codigos Tratamiento Recuento | Recuento en | Recuent
en Hojas Suelo 0 en Raiz
(UFC/mL) (UFC/mL) (UFC/m)
Escherichia coli
1 TiOL/UV 0 0 0
(a) (a) (a)
2 Desinfeccion quimica 30+0,278 26+0,127 20+0,172
hipoclorito (b) (b) (c) (@)
3 Tratamiento bioldgico 13+0,095 39+ 0.363 50£0.358
(c) (b) (©) (a)
Coliformes totales
Caodigos Tratamiento Recuento | Recuento en | Recuent
en Hojas Suelo 0 en Raiz
(UFC/mL) (UFC/mL) (UFC/mL
)
1 TiOL/UV 62+0.033 87+0.378 41+0.400
(a) (a) (a)
2 Desinfeccion quimica 54+0.38 88+ 0.310 63+0.095
hipoclorito (b) (a) (©) (A @) (a)
3 Tratamiento biologio 13x10° 59x10* 54x10°
+0.788 +0.741 +0.638
©) (@) (c) (b) @) (b)
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