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Resumen

La contaminacion de las aguas resulta un problema imperante a nivel mundial, pues como es sabido, los
contaminantes siguen el flujo del agua, llegando a acumularse. Como recurso natural no renovable, y con
escasez, la blusqueda de preservacion y su tratamiento para su reciclaje son cada vez mas necesarias, pero
este Ultimo no siempre es tan sencillo, ya que se han encontrado productos téxicos que necesitan un método
mas especifico para degradarse. Se han implementado procesos de oxidacién avanzada, también llamados
(POA’s), los cuales han dado resultados prometedores. Esta investigacion se centra en la llamada
fotocatalisis que forma parte de los POA’s, un proceso basado en la destruccién de contaminantes mediante
el uso de radiacion solar o UV y catalizadores, formando radicales hidroxilos, los cuales tendran un efecto
oxidante sobre los contaminantes hasta llegara a su mineralizacion. La fotocatalisis mediada por TiOz es una
alternativa altamente atractiva para el tratamiento de aguas, sin embargo, se ha estudiado la modificacion de
este material para aumentar su actividad, en el presente proyecto se estudié la fotodegradacién de fenol con
catalizadores de TiO2-ZnO.
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Introduccion

El reciclaje del agua residual es una estrategia sostenible y eficiente para conservar este recurso limitado.
Ademas, ayuda a reducir la demanda de agua potable, mejora la calidad de vida de los ecosistemas acuaticos
y puede contribuir a la seguridad hidrica en areas con escasez de agua. Sin embargo, es fundamental
garantizar una adecuada tecnologia y supervisién para asegurar que el agua reciclada cumpla con los
requisitos de calidad y no represente riesgos para la salud humana o el medio ambiente [1].

Los procesos y técnicas cientificas utilizados para la purificacion y preservacion de las aguas residuales
incluyen tratamientos fisicos (sedimentacion, filtracion), quimicos (coagulacién, desinfeccion), biologicos (uso
de microorganismos) y avanzados (filtraciébn de membrana, adsorcion) [2]. Estos procesos se emplean para
eliminar particulas sélidas, sustancias disueltas, compuestos organicos y microorganismos patdégenos del
agua residual. El objetivo final es obtener un agua tratada de calidad para su reutilizacion segura en diversas
aplicaciones, minimizando el impacto ambiental y protegiendo la salud publica.

En el proceso fotocatalitico, los contaminantes organicos son destruidos en presencia de un semiconductor
usado como fotocatalizador (por ejemplo, TiOz2 'y ZnO, etc.), para lo cual se requiere de una fuente de luz (en
este caso luz UV), y un agente oxidante como el oxigeno. Solamente los fotones con energias superiores a
la energia de banda prohibida (Eg) pueden dar lugar a la excitacion de los electrones de la banda de valencia
(BV) que a su vez promueven las reacciones posibles. La absorcion de fotones con longitudes de onda de
energia mas bajos que DE o con longitudes de onda mas largos provocan la disipacién de energia en forma
de calor. La iluminacion de la superficie fotocatalitica con energia suficiente conduce a la formacién de un
hueco positivo (h+) en la banda de valencia y un electrén (e-) en la banda de conduccién (BC).

El hueco positivo actia como agente oxidante interactuando con el contaminante y con el agua de la reaccion
para producir radicales ‘OH, mientras que el electrén en la banda de conduccién reduce el oxigeno adsorbido
sobre el fotocatalizador (TiO2). La activacion de TiOz por luz UV puede ser representado en la Fig. 1 explicado
por los siguientes pasos:
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TiO, + h, - e~ + h* + Ti0, 1)

En esta reaccion el h+ es un agente oxidante muy poderoso, asi como el e- es un agente reductor muy fuerte.
La reaccion de oxidacién y la de reduccion se representan con los siguientes pasos:

Reaccion de oxidacion: h* + Cont. Organico — CO, (2
®3)
h* + H,0 - OH+ H?t

Reaccion de reduccion:
e+ 0, -0, ¥

Degradacion de contaminantes organicos ~ ‘OH + Cont. Organico — CO,  (5)

2
T 3.18eV
H,O —\
—
TOH-+H" BV
TiO,

Figura 1. Diagrama del proceso fotocatalitico.

En este proceso son indispensables la energia de activacion y un fotocatalizador para mineralizar compuestos
téxicos a CO2 y H20 como principales productos de reaccion. En la fotocatalisis heterogénea, se emplean
materiales semiconductores como lo son: CeOz, ZnO, Fe203y TiO2 [3].

Metodologia

La fotodegradacion catalitica de fenol utilizé materiales de TiO2-ZnO, los cuales fueron sintetizados mediante
el método sol-gel. Se utilizaron como precursores el isopropéxido de titanio y acetilacetonato de zinc, todos
de la marca Sigma Aldrich. Estos precursores se hicieron reaccionar en medio &cido pH de 3.4; durante cuatro
horas. Las cantidades utilizadas de los precursores fueron las requeridas para obtener el 5, 10y 15% en peso
de ZnOy 95, 90 y 85% en peso de TiO2. Posteriormente, los 0xidos obtenidos fueron caracterizados por TGA
y calcinados durante cuatro horas a 450 °C, para después ser analizados, por técnicas de espectroscopia de
IRy UV-Vis.

Se realizaron las pruebas correspondientes para verificar la efectividad de la degradacion de una solucion de
fenol de 40 ppm, utilizando cada uno de los 6xidos obtenidos y nuestras referencias de ZnO y TiOz. Se hizo

una toma de muestra cada hora durante 6 horas, comenzando por una hora de oscuridad; posterior a esto, 6
horas muestras mas fueron usando lamparas de UV-vis para realizar la fotodegradacion catalitica.

Resultados
Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier
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En la siguiente grafica Figura 2, obtenida con el espectrometro FTIR se observan las vibraciones y su
intensidad (absorbancia) contra la frecuencia de la radiacion electromagnética (nm) a la que se expone la
muestra para producir el espectro FTIR [4].

En dicho espectro FTIR se observé que las muestras Zn5, Zn10, y Zn15 presentan la misma estructura
difiriendo Gnicamente en concentracion, ya que las sefales que presentan se encuentran a la misma longitud
de onda. Las sefiales corresponden al enlace O-H del grupo hidroxilo (3500 nm) y agua fisicamente
adsorbida (1600 nm), sefiales presentes en todas las muestras, incluyendo las de los éxidos de referencia Ti
(750nm) y ZnO (510nm) [5].

Absorbancia (u.a)
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Figura 2. Espectroscopia infrarroja por transformada de
Fourier para los catalizadores sintetizados.

Espectroscopia de reflectancia difusa de UV

En la Figura 3 se muestran las graficas de UV para los catalizadores. Los s6lidos a menudo exhiben
absorciones caracteristicas en ciertas longitudes de onda en un rango de 200 a 400 nm, lo que puede revelar
informacién sobre su estructura molecular, composicién o propiedades fisicas. Asi mismo se obtuvieron
resultados de band gap de 3.1 para las muestras de ZnO de 5y 10 mientras que para ZnO 15 se obtuvo un
valor de 3.2, la muestra de TiO2 muestra un valor de 3.1 eV el concuerda con los valores conocidos [6].
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Figura 3. Espectro de UV-vis para los catalizadores sintetizados.

Analisis termogravimétrico (TGA)

El TGA es una técnica analitica que permite el andlisis de la estabilidad térmica de los materiales y su
caracterizacion mediante el monitoreo del cambio en el peso de la muestra mientras aumenta su temperatura
a velocidad constante [7]. Dicho cambio puede ser debido a la evaporacion, oxidacion y/o descomposicion
del analito.
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En la Figura 4 se muestran los espectros de FTIR de los catalizadores. Para la muestra del 6xido de zinc se
observé una nula pérdida de masa, en comparacion con el resultado del ZnO 15, donde se presencié una
pérdida casi del 30%, igualmente la muestra de ZnO 5 perdid significativamente un porciento en masa (27.5%
aproximadamente), en comparacion de las muestras restantes. Para los sistemas ZnO 10 y TiO2 se observa
una pérdida similar de peso, siendo de 7% y 5% respectivamente, la pérdida de peso se debe a la evaporacion
del agua y pérdida de materia organica residual.
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Figura4. Andlisis termogravimétrico para los catalizadores
sintetizados.

Fotodegradacion catalitica de fenol

La actividad fotocatalitica efectuada por los 6xidos sobre la solucion de fenol fue analizada por el método
espectroscopico de UV-Vis de liquidos con la finalidad de obtener una relaciéon entre la concentracién inicial
con la final de cada uno de los 6xidos y con las referencias de TiOz2y ZnO [8].
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Figura 5. Velocidad de degradacion relativa del fenol con los
catalizadores de TiO2 y ZnO.

En la Figura 5, se puede observar, con base al analisis mencionado, una evidente disminucién de la
concentracion inicial del fenol en la muestra conforme avanza la reaccion en el transcurso del tiempo.
Ademas, se puede observar la nula actividad de la lampara sobre nuestra muestra, demostrando que el fenol,
por si mismo, no es degradado por la actividad de la luz ultravioleta. En cuanto a la actividad de las referencias
de TiO2y ZnO se observa que fueron capaz de degradar el 30 y 20% de la molécula de fenol respectivamente.
Por otro lado, se observa que el catalizador méas activo es el que contiene 10% en peso de ZnO pues fue
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capaz de mineralizar cerca del 80% de fenol, seguido del catalizador con 15% de ZnO 'y por el de 5% de ZnO,
los cuales degradaron el 60 y 50 % de la concentracién de fenol respectivamente.

Conclusién

Los valores de band gap obtenidos fueron similares al valor del TiO2 que es de 3.2 en su fase anatasa.
Ademas, basandose en los resultados obtenidos, es posible concluir que los éxidos empleados en este
trabajo presentan una buena actividad fotocatalitica, dando como resultado la degradacidon del fenol presente
en solucion. Por otro lado, se observd que los catalizadores de TiO2-ZnO presentaron una mayor degradacion
de la molécula orgénica en cuestion, pues pasadas las 6 horas de reaccion los reactores que contenian estos
catalizadores presentaron una menor concentracion de fenol, siendo el catalizador ZnO 10 el que presenté
mejor actividad y, por tanto, mayor degradacién.
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