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Disefo, construcciony evaluacion de un reactor fotocatéalico para descontaminar agua con
Diuron 80 WG por fotocatalisis heterogénea

Brenda Alfaro Arrieta

Resumen. La fotocatalisis heterogénea es un proceso de oxidacién avanzada (POA), el cual
consiste en la formacion de radicales hidroxilos oxidantes capaces de degradar moléculas
complejas. Para realizar este proceso es necesario un catalizador como el diéxido de titanio (TiO5),
por lo cual, estoxico y presenta una alta eficiencia. Por ello, se construy0 un reactor con lampara
ultravioleta (UV) artificial, alrededor del cual se movilizarian los tratamientos durante un periodo
de 120 minutos. Se utilizéd el espectrofotometro “Agilent Technologies” (modelo Cary 8454) y
antes de realizar la toma de los datos, fue necesario determinar el limite de deteccion (1.60 mg/L)
y de cuantificacion (5.34 mg/L) del Diuron. Se analizaron 15 tratamientos, los cuales estaban
compuestos por concentraciones de 3, 6, 9, 15y 20 mg/L de Diuron con 0, 100 y 200 mg/L de
TiO,. Las muestras fueron tomadas del minuto 0al 120 (nueve muestras), de cada una se obtuvieron
cinco submuestras, las cuales fueron filtradas y analizadas por el espectrofotometro. Paravisualizar
el comportamiento de los tratamientos a lo largo de las 2 horas se realizaron tres gréaficas lineales
y se procedid a calcular el porcentaje de remocién de cada tratamiento. De acuerdo a la informacion
obtenida, se concluyé que no es adecuado indicar que este método es eficiente, ya que el porcentaje
de remocién mas alto fue de 28.6%. Finalmente, se elabord un protocolo de limpieza de nueve
pasos, el cual tiene finalidad estandarizar el proceso de aseo del reactor.

Palabras clave: Degradacion, espectrofotometria, tratamiento de agua.

Abstract. Heterogeneous photocatalysis is an advanced oxidation process (AOP) which consists
of the formation of oxidizing hydroxyl radicals capable of degrading complex molecules. To
perform this process, it is necessary to have a catalyst such as titanium dioxide (TiO2), which is
non-toxic and highly efficient. An artificial ultraviolet (UV) lamp reactor was built, around which
the treatments would be mobilized during aperiod of 120 min. All the samples were analyzed using
an Agilent Technologies spectrophotometer (Cary 8454 model). Before taking the data, it was
necessary to determine the limit of detection (1.60 mg/L) and quantification (5.34 mg/L) of Diuron.
Fifteen treatments were analyzed, which were composed of concentrations of 3, 6, 9, 15, and 20
mg/L of Diuron with 0, 100, and 200 mg/L of TiO,. The samples were taken from minute 0 to 120
(nine samples), each one with five subsamples, which were filtered and analyzed by the
spectrophotometer. In order to see the behavior of the treatments through time, three line graphs
and aremoval percentage were calculated. According to the information obtained, it was concluded
that it is not adequate to indicate this method as efficient since the highest removal percentage was
28.6%. Finally, a nine-step cleaning protocol was elaborated, which had the purpose of
standardizing the cleaning process of the reactor.

Key words: Degradation, spectrophotometry, water treatment.
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1. INTRODUCCION

El sector agricola cumple un papel fundamental en los paises en vias de desarrollo para disminuir
las condiciones de pobreza, hambre y malnutricion (Organizacion de las Naciones Unidas para la
alimentacion y la agricultura [FAOQ], 2018). En Latinoamérica existe una relacion directa entre el
Producto Interno Bruto (PIB) (Panel Independiente sobre la Agricultura para el Desarrollo de
América Latina [PIADAL], 2013). EIl sector econdmicamente mas importante en la region es la
exportacion de productos agricolas (FAO, 2012), para que este sea eficiente es necesario emplear
Buenas Practicas Agricolas (Manual de Buenas Practicas Agricolas [BPA], 2015).

Entre las practicas agricolas se encuentran sistemas de riego, andlisis de suelo, fertilizacion, control
de plagas y malezas (BPA, 2015). Los tresultimos se realizan por medio de agrogquimicos y gracias
a la cantidad de plagas y deficiencias que poseen los suelos, se ha recurrido a un aumento en el uso
de estos (Instituto Nacional de Tecnologia Agropecuaria [INTA], 2017). El empleo de
agroguimicos debe de ser de manera eficiente, ya que la aplicacion excesiva de los mismos genera
contaminacion de agua y suelo (BPA, 2015). Los herbicidas son agroquimicos, los cuales controlan
las malezas, evitando el crecimiento de la planta por medio de una alteracion en la fisiologia y
metabolismo de esta (Anzalone, 2007). Es necesario conocer sus formulaciones para poder realizar
la aplicacion de manera adecuada, tanto en sus formas liquidas como solidas. Las formulaciones
liquidas méas comunes son: Suspensién Encapsulada (CS), Concentrado Emulsionable (EC) y
Suspension Concentrada (SC). Entre las formulaciones solidas se encuentran Polvo Seco (DP),
Polvos Solubles (SP)y Tabletas Dispersables en agua (WG) (Anzalone, 2007).

El Diuron (3-(3,4-diclorofenilo)-1,1-dimetilurea) es un herbicida, el cual se puede encontrar en
formulacion WGy, segun su en la ficha técnica de Adama enel 2002, puede ser utilizado diferentes
cultivos como lo son la cafa de azlcar, maiz, banano, algodén y pifia. EI 5 de junio del 2017 el
poder legislativo de Costa Rica publico la Ley N° 124 en el diario oficial La Gaceta, indicando que
el valor maximo permisible (VMP) de agroquimicos en agua potable es de 0.1 pg/L, en el caso del
Diuron, el VMP en agua subterranea es O pg/L. En tres rios aledafios a las zonas de produccion de
pifia en la provincia de Limon (Santa Clara, Molino y Jiménez) se encontraron concentraciones
entre 2y 9 pg/L (Echeverria et al., 2012).

Es necesario conocer el comportamiento del Diuron y segin MacLeod y Mackay (2004), el
movimiento de un contaminante desde su sitio de emision hasta su disposicion depende de las
propiedades fisicoquimicas (solubilidad, coeficiente de particion, presion de vapor y concentracion
letal 50). En este contexto, el Diuron es un compuesto no volatil (7.0 x 106 Pa m3/mol), con
afinidad a medios acuosos (2.6 LogK,w), con alta solubilidad (36.4 mg/L a 25 °C) (Australian
Pesticides and Veterinary Medicines Authority, 2011). El Diuron causa letalidad en organismos
acuaticos, al ser un compuesto altamente toxico (CLsg es de 4.3 a 42 mg/L en peces) (Abu, Zahmir,
Ismail, Amal y Mohamat-Yusuff, 2015). Por lo tanto, en caso de identificarse su presencia en
cuerpos de agua, es necesario establecer medidas preventivas y de tratamiento adecuado (FAO,
2011).

Los tratamientos de agua adecuados dependen del contaminante, existen primarios, secundarios y
terciarios, para sus usos consuntivos. Dentro de los tratamientos de agua primarios se encuentran



la filtracion, desaceitado, homogenizacion y ajuste de pH, todos estos tratamientos son necesarios
para continuar con las préximas etapas. Los tratamientos secundarios tienen como objetivos
disminuir la demanda biolégica de oxigeno (DBO)y demanda quimica de oxigeno (DQO) del agua,
por procesos tanto quimicos como biologicos (Aguilar, 2019). Los tratamientos de agua terciarios
buscan desinfectar por medio de procesos de oxidacion avanzada (POA), estos consisten en la
formacion de radicales de hidroxilos, oxidantes capaces de degradar moléculas complejas. Los
POA se dividen en fotoquimicos y no fotoquimicos, este Ultimo posee procesos como la
ozonizacion en medios alcalinos y con perdxido de hidrégeno, procesos fenton, oxidacion
electroquimica, radiolisis, plasma no térmico y descarga electrohidraulica-ultrasonido (Escudero,
2015). Por otro lado, entre los procesos fotoquimicos se encuentran la fotolisis en UV de vacio,
UV/H,0,, UV/QO3, foto-fenton y fotocatélisis heterogénea (Escudero, 2015). Los cuerpos de agua
contaminados con Diuron necesitan pasar poder tratamientos de agua terciarios con el fin de
degradar estas moléculas (Orellana, 2005).

Una potencial solucion para la remover contaminantes organicos en el agua es la fotocatalisis
heterogénea (Garcés, Mejia y Santamaria, 2003). Este tratamiento se basaen la formacion y ruptura
de los enlaces de oxigeno en la molécula de agua por efecto de la luz UV en presencia del
catalizador (Carbajo, 2013). Unestudio realizado en Zamorano por Ayala en el 2016 demostrd que
por medio del uso de Oxido de zinc (ZnO) como catalizador era posible remover 2,4-D. Los
catalizadores son compuestos que incrementan la eficiencia de la reaccion, para esta es necesario
utilizar catalizadores fotosensibles como 6xido de aluminio (AlO3), 0xido de zinc (ZnO), oxido
de hierro (Fe;O3)y dioxido de titanio (TiO,) (Ramirez, 2013). Segun diversos estudios, el TiO;
posee la mejor actividad fotocatalitica y una alta eficiencia (Escudero, 2015). El catalizador
absorbe la energia de la luz UV vy, en la interfase entre el catalizador excitado y la solucién, se
producen reacciones de degradacion (Ramirez, 2013). El TiO, actua en las longitudes de onda
menores a 400 nm, las cuales corresponden a la luz UV (Garcés et al., 2003), Segun la hoja de
datos de seguridad brindada por CINKARNA en el 2,000 el catalizador TiO, posee una
Concentracion Letal 50 de LCso > 1,000 mg/L, por lo cual no presenta problemas de toxicidad.

Asimismo, se han realizado investigaciones como la de Giacomazzi y Cochet en el 2004, en la
cual, por medio de fotocatélisis heterogénea empleando luz natural y TiO,, se degradd hasta un
90% de Diuron en 125 a 129 minutos. Por otro lado, Carbajo en el 2013 efectud un estudio donde
se realizd una fotocatélisis heterogénea con luz natural y tres diferentes catalizadores TiO; (Tipo
P25) y TiEt-450 (fotocatalizador fendlico), todos estos son catalizadores de alta eficiencia. En esa
investigacion se combinaron los catalizados para aumentar la eficiencia del proceso y dio como
resultado una mejor remocion en la mezcla de TiO, - P25. Desde los afios 70s se comenzaron a
realizar investigaciones sobre el tema, pero no fue hasta 1999 donde se instald la primera planta
industrial de fotocatélisis utilizando luz solar y TiO, en Madrid, Espafia, por lo cual esta si es
aplicable (Blanco etal., 2001). Aun asi, se ve la necesidad de contribuir al proceso de investigacion
y generar mas estudios exploratorios con el fin de dar otras alternativas, como lo son el uso de luz
artificial, determinar queé catalizador y concentraciones son ideales para ciertos contaminantes.

Por ello, el propésito del presente estudio exploratorio es disefiar y construir un reactor
fotocatalitico para evaluar la eficiencia que tiene la fotocatalisis heterogénea utilizando TiO, como
catalizador, para la degradacion Diuron 80 WG en agua. Para lo cual se propusieron los siguientes
objetivos:



Identificar los limites de deteccion y cuantificacion del Diuron en el espectrofotémetro del
laboratorio de quimica en Zamorano.

Determinar el porcentaje de remocion del Diuron por medio del proceso de fotocatalisis
heterogénea con el catalizador TiO,.

Generar un protocolo de limpieza para el reactor disefiado, con el fin de evitar que puedan
existir trazas del contaminante.



2. MATERIALES Y METODOS

Sitio de estudio

El estudio se realizé en la Escuela Agricola Panamericana, Zamorano. En inicio, se trabajo en la
unidad de estufas mejoradas, en la cual se realizd la construccién del reactor fotocatalitico.
Posteriormente en el laboratorio de quimica se realizd la calibracion del espectrofotometro, la
determinacion del limite de deteccion y cuantificacion, la toma de los datos para determinar la
eficiencia de los 15 tratamientos y el protocolo de limpieza.

Disefio del reactor

El primer paso para realizar el disefio del reactor fue determinar el lugar parasu instalacién. Debido
al espacio dentro del laboratorio, se optd por realizar un reactor a pequefia escala. Despues, se
investigaron diferentes modelos y disefios. Se escogio el modelo realizado por Ramirez en el 2013,
el cual fue ajustado a condiciones del presente estudio. El disefio seleccionado fue cerrado, de flujo
continuo, lo cual permite que la solucién se distribuya uniformemente alrededor del bombillo.
Ademads, evita que el usuario entre en contacto con la luz UV. Esto, principalmente, porque la luz
UV es perjudicial para la vista y puede causar quemaduras. Luego de determinar las medidas
precisas de los materiales utilizados, se disefidé en el programa “Sketchup®” (Figura 1).

Figura 1. Disefio del reactor fotocatalitico.

El reactor fue construido con un bombillo de luz UV de 25 watts (W) y 110 voltios (V), alrededor
del cual se coloc6 una espiral de 8 cm de didmetro y 7.5 cm de altura. La espiral se posicion6 sobre
un tubo de policloruro de vinillo (PVC) con 3 pulgadas de diametro y 10 cm de altura. Por razones
de seguridad se cubrid el reactor con un cilindro de metal de 15 cm didmetro y 24 cm altura. La
base del reactor fue una tabla de 60 cm de largo y 48 cm de ancho.

A un lado del reactor se coloco el vaso de precipitado de 1,000 mL, dentro del cual se encontraba
una bomba de pecera (Little GIANT PondWorks®). Esta servia para mantener la recirculacion
continua de la solucion. A la bomba se le conectd una manguera de 1 cm de diametro y 52 cm de
longitud que la unia con la parte inferior de la espiral. De la parte superior de la misma, salia otra



manguera con el mismo didmetro, pero de 107 cm de longitud, que retornaba al vaso de precipitado
(Ramirez, 2013). El flujo se determind mediante el promedio de los caudales (segundos para
obtener 500 mL). Posteriormente, los 500 mL se dividieron entre la cantidad de segundos,
resultando en un promedio de 35.466 mL/s.

Construccion del reactor

En la Figura 2 se visualiza el reactor construido en la unidad de estufas mejoradas, entre el 22 de
abril yel 3 de junio del 2019. Este se fabric6 desde la parte inferior hacia arriba, para que el soporte
estuviera posicionado adecuadamente. Los pasos se enumeran a continuacion: i) se realizd una
abertura en la tabla para colocar la base de la bombilla y la conexion eléctrica; ii) se colocé el tubo
de PVC sobre la base, que sirvid de soporte para la espiral de cristal; iii) la espiral fue posicionada
e inmovilizada mediante el uso de cianoacrilato y iv) se instalaron las mangueras en los extremos
de la espiral y se introdujeron en el cilindro metalico. El extremo de la manguera inferior fue
conectado a la bomba de peceray el de la superior al vaso de precipitado.

Figura 2. Reactor construido y utilizado pa_ra- la investigacion.

Calibracion del espectrofotdmetro

Se utilizd un espectrofotdmetro “Agilent Technologies” (modelo Cary 8454), del Laboratorio de
Quimica de Zamorano. La longitud de onda se determind por medio de un barrido de onda manual
(255 nm). A partir de dicha longitud de onda, se analiz6 la curva de calibracion, los limites de
deteccion y cuantificacion de Diuron, y la eficiencia de remocién en cada tratamiento. La
concentracion de la solucion madre se determiné a partir de la solubilidad de dicho herbicida (36.4
mg/L). Esta se encontraba dentro de un matraz volumétrico de 500 mL, a una concentracion de 30
mg/L, para no alcanzar el punto de saturacién. Asi, las concentraciones de las diluciones obtenidas
fueron: 3, 6, 10, 12, 15, 20 mg/L. Se determind la cantidad de diluciones a partir del articulo
publicado por Rodriguez, Valentin, Prieto, De la Torre y Acosta, enel 2014. Por medio de la curva
de calibracién obtenida, se generd una ecuacion (Ecuacion 1), la cual determina la concentracion
en funcion de la absorbancia.

C=k xAbs [1]



Donde

C = concentracion mg/L
ki = constante L/mg
Abs = absorbancia

Limite de deteccidény de cuantificacion del Diuron

La norma ISO/IEC 17025, esta disefiada para cualquier analisis analitico de laboratorio. Esta
genera mayor confiabilidad en los datos obtenidos, por ende, en el estudio. Al momento de realizar
una investigacion en la cual se lleva a cabo un proceso de medicién quimica, es necesario conocer
las concentraciones que son capaces de analizar por el aparato. Por medio del limite de deteccion
y cuantificacion, se puede determinar el rango de trabajo.

Tanto los limites de deteccién como de cuantificacién dan un parametro para determinar si los
datos son confiables o no. Por un lado, el limite de deteccion (LDD) es la cantidad minima de
analito que puede ser detectado por el método. Lo cual significa que determina si existe un
compuesto, pero no se llega a determinar la cantidad de este, por esto se puede decir que el LDD
es mas cualitativo que cuantitativo. Mientras tanto, el limite de cuantificacion (LDC) es la cantidad
especifica de concentracion que puede ser analizada y cuantificada de manera confiable por el
aparato (Quino, Ramos y Guisbert, 2007).

La parte experimental de la investigacion fue realizada en el laboratorio de quimica de Zamorano
por medio de lecturas en el espectrofotometro. Posterior a la curva de calibracion del aparato, se
determinaron los limites de deteccion y cuantificacién. IUPAC en 1995, determind que, para
obtener los datos de LDD y LDC, es necesario hacer lectura de 7 a 10 blancos. En el caso de esta
investigacion se realizaron 10 blancos, los cuales contuvieron Unicamente agua destilada. La
absorbancia obtenida de los blancos a una longitud de onda de 255 nm fue registrada en una base
de datos en “Excel”. Por medio de los datos obtenidos se determind la desviacion estandar y esta
se multiplicd por 3 parael LDDy por 10 para LDC (Gary, 2017).

Preparacion y andlisis de los tratamientos

A partir de los limites de deteccién y cuantificacion, se determinaron las concentraciones para cada
tratamiento. Se disefiaron 15 tratamientos compuestos por cinco concentraciones de Diuron vy tres
concentraciones de catalizador (TiO,) y agua destilada. Las concentraciones de 100 y 200 mg/L de
TiO,, fueron empleadas gracias a investigaciones previas (Gomez y Sarria, 2009) y la de 0 mg/L
fue utilizada como control. En el Cuadro 1 se presentan los tratamientos, cabe resaltar que el
andlisis no fue simultdneo, sino que los tratamientos se realizaron en orden de ascendencia, para
evitar la residualidad en las muestras (Escudero, 2015).



Cuadro 1. Tratamientos de la investigacion.
# Tratamiento Concentracion de Diuron (mg/L) Concentracion de TiO2(mg/L)

1 3 0
2 3 100
3 3 200
4 6 0
5 6 100
6 6 200
7 9 0
8 9 100
9 9 200
10 15 0
11 15 100
12 15 200
13 20 0
14 20 100
15 20 200

En el vaso de precipitado se colocaba el Diuron, seguido del TiO, y se completaba con agua
destilada hasta alcanzar los 1,000 mL. Se realiz6 una agitacion manual para homogenizar la
suspension. Posterior a esto, se colocaban las mangueras y la bomba de pecera dentro del vaso de
precipitado. Antes de encender la bomba, se tomd una muestra de 5 mL de manera aleatoria, por
medio de una jeringa, para analizar la concentracion inicial (minuto cero). Esta se dividia en cinco
submuestras (1 mL c/u) en cubetas desechables con dimensiones de 12.5 x 125 x 45 mm.
Inmediatamente después, se encendia la bomba para iniciar la recirculacion. Mientras ocurria la
recirculacion, se tomaron muestras cada 15 minutos, alo largo de 2 horas (nueve muestras en total).
Durante el tiempo entre cada muestra, se analizaban las cinco submuestras en el espectrofotdmetro.
Al finalizar las 2 horas, se realizaba la limpieza del reactor y de los materiales.

Determinacion de la eficiencia de la fotocatalisis

El andlisis de la absorbancia fue realizado por medio del espectrofotometro del laboratorio de
quimica. Antes de cada muestra, se analiz6 un blanco para encerar (poner en cero) el equipo. Cada
submuestra (1 mL) se pasaba por un filtro de Fluoruro de Polivinilideno (PVDF, 25 mm, 0.2 pm,
10/pk - Scientific Strategies). Las muestras fueron tomadas cada quince minutos por 2 horas, se
utilizé este intervalo de tiempo tomando en cuenta otras investigaciones como la de Giacomazzi y
Cochet en el 2004. El filtrado tenia como fin evitar que las particulas insolubles de TiO,, por medio
de la turbidez, afectaranla toma de los datos. Esto fue repetido para cada submuestra, en cada
tratamiento. Al finalizar cada andlisis, los datos obtenidos se almacenaban en una base de datos en
Microsoft Excel, version 2018.



Andlisis estadistico

Los datos fueron analizados de manera descriptiva e inferencial. La parte descriptiva se realiz en
Microsoft Excel, empezando con los limites de cuantificacion (LDC) y deteccion (LDD), que
fueron determinados por medio de la desviacion estandar de la absorbancia obtenida de los 10
blancos y posteriormente multiplicada por 3 (LDD) y 10 (LDC).

Se determind la media de las cinco submuestras realizadas en cada intervalo de tiempo, las cuales
fueron empleadas para generar graficos lineales que demostraron el comportamiento de la
absorbancia a lo largo del tiempo. Para determinar la eficiencia de remocion del Diuron por medio
de la fotocatalisis heterogénea se emplearon las medias finales e iniciales de cada tratamiento y se
empled la Ecuacion 2 (Reina, 2015):

Absi - Absf
%R = W x100 [2]
Donde:
%R = porcentaje de remocion
Absi = Absorbancia inicial
Absf = Absorbancia final

Protocolo de limpieza

Este procedimiento es crucial para evitar contaminacion cruzada y las trazas de contaminante que
pudiesen quedar dentro del reactor. El protocolo de limpieza fue estdndar durante todo el proceso.
Paraello, se utilizo agua destilada y jabon en polvo. La limpieza se llevo a cabo después de cada
tratamiento.



3. RESULTADOSY DISCUSION

Calibracion del espectrofotdmetro

La curva de calibracion esun gréafico lineal, el cual demuestra la absorbancia obtenida a distintas
concentraciones. Este ayuda a determinar el comportamiento del aparato y la confiabilidad de la
toma de los datos. En la Error! Reference source not found. se presenta el comportamiento de la
curva de calibracion.

....
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0 5 10 15 20 25 30 35
Concentracion en mg/L

Figura 3. Curva de calibracion del Diuron, realizada con el espectrofotometro “Agilent Techologies
Cary 8454 UV-Vis”.

La curva de calibracion genera una ecuacion, la cual se emplea para determinar la concentracion
que esta dada por la absorbancia obtenida (Castafio, Patifio y Quintero, 2015). El coeficiente de
determinacion (R2) determina la confiabilidad que se le debe de dar a la ecuacion y el k1 es la
constante de la curva para una concentracion en Diuron de 3 a 30 mg/L. Toda esta informacion es
dada por el mismo espectrofotometro y se expone en el Cuadro 2.

Cuadro 2. Datos obtenidos de la curva de calibracion.

Datos Diuron
Numero de muestra 18
Curva de calibracion C =klx Abs
Coeficiente k1 27.554 mg/L
Desviacion estandar k1 0.5002 mg/L
Desviacion estandar de calibracion 1.3984 mg/L
R2 0.99443




Limites de detecciony cuantificacion de Diuron
Las absorbancias de los 10 blancos empleados para determinar los limites de cuantificacion y
deteccion se encuentran en el Cuadro 3. Con estas absorbancias se determiné la desviacion estandar

y posteriormente los limites.

Cuadro 3. Absorbancia de los 10 blancos
# Blanco Absorbancia

0.013131
-0.041828
-0.031776
-0.002805
-0.036092
-0.000678
-0.019714
-0.049569
-0.006262
-0.001262

O© 00O ~NO OB WwDN -
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El limite de deteccion y cuantificacion del Diuron en el espectrofotometro fue de 1.60 y 5.34 mg/L,
respectivamente (Cuadro 4). Esto significa que la cantidad minima de Diuron que se puede detectar
en el espectrofotometro es de 1.60 mg/L y la cantidad minima que se puede cuantificar de manera
confiable esde 5.34 mg/L (Quino et al., 2007).

Cuadro 4. Resultados de los limites de deteccién y cuantificacion.

Media Absorbancia Concentracion (mg/L)
Desviacion estandar 0.15 0.53
Limite de deteccion 0.29 1.60
Limite de cuantificacion 0.40 5.34

Determinacion de la eficiencia de la fotocatalisis

Mediante las medias obtenidas de las submuestras a lo largo del tiempo, se realizo el porcentaje de
remocion, para visualizar de mejor manera la eficiencia del tratamiento (Cuadro 5). Los
tratamientos que mayor porcentaje de remocidén presentaron fueron el seis (28.6%), dos (21.5%) y
tres (20.0%). En cuatro tratamientos se demostr6 un aumento en las absorbancias. Estos
tratamientos fueron el 1 (45.5%), 7 (2.3%), 9 (4.8%) y 10 (4.8%). En el caso del tratamiento 1, este
fendmeno puede deberse a que la cantidad de Diuron (3mg/L) es menor al limite de cuantificacion,
por lo cual puede existir una alteracion de los datos obtenidos (Quino et al., 2007). No obstante,
esto no genera un problema, ya que es importante analizar los diferentes comportamientos,
incluyendo aquellos que pudiesen tener una baja confiabilidad. EI Diuron 3-(3,4-diclorofenilo)-
1,1-dimetilurea, almomento de su degradacion genera tres productos el 3,4-dicloroanilina, Fenuron
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y Monurén (Ruiz, 2001). Nélieu y colaboradores en el 2008 determinaron que la longitud de onda
del Monuron es de 254 nm y Diaw y colaboradores en el 2013 determinaron que la longitud de
onda en la cual se detecta el Fenurdn es de 240 nm. Teniendo esas longitudes de onda cercanas al
255 nm (el que se emplea para el Diuron), puede existir interferencia en la toma de los datos por
superposicion de absorbancia de los distintos productos formados.

Cuadro 5. Porcentaje de remocion de los tratamientos

Tratamiento Media inicial Mediafinal % de remocién
1 0.11 0.16 -45.5
2 0.14 0.11 21.5
3 0.20 0.16 20.0
4 0.36 0.31 13.9
5 0.30 0.27 10.0
6 0.35 0.25 28.6
7 0.43 0.44 -2.3
8 0.34 0.31 8.8
9 0.42 0.44 -4.8

10 0.63 0.66 -4.8
11 0.69 0.66 4.3
12 0.64 0.60 6.3
13 0.86 0.82 4.7
14 0.79 0.72 8.9
15 0.86 0.72 16.3

* Significativas (P < 0.05)

Los graficos lineales demuestran el comportamiento de cada tratamiento cada 15 minutos. Con el
fin de demostrar la fluctuacion a través del tiempo sin el uso de catalizador. Especificamente, los
datos analizados para la Figura 4, se encuentran los tratamientos 1, 4, 7, 10 y 13 con porcentajes
de remocion de -45.5, 13.9, -2.3, -4.8 y 4.7%. El tratamiento 1 tiene un aumento en la absorbancia,
este comportamiento inusual se atribuye a que la concentracion de Diuron utilizada es menor al
limite de cuantificacion (5.34 mg/L), el cual genera confianza en la cuantificacion (Quino et al.,
2007). Conforme a los datos obtenidos, se puede decir que en estos tratamientos sin TiO, no existio
fotodegradacion.
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Figura 4. Absorbancia en las medias de las 5 submuestras de los tratamientos sin TiO».

Se empled la Figura 5 para demostrar el comportamiento de los tratamientos con 100 mg/L, los
tratamientos fueron el 2,5, 8, 11y 14 con porcentajes de remocion 21.5, 10, 8.8, 4.3 y 8.9%. Estos
tratamientos presentaron un deceso gradual en la absorbancia, esto se puede notar desde el minuto
30.

0.9
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0.7 R * CA% N N ~d
5 06 o —=-Diuron 20 mg/L
2 os iuron 20 mg
2 =e—Diuron 15 mg/L
204 Diuron 9 mg/L
_40: 03 m == Diuron mg
02 Diuron 6mg/L
01 O —¢—8—0—0—0—0—0 =&-Diuron 3 mg/L
0.0
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Figura 5. Absorbancia en las medias de las 5 submuestras de los tratamientos con 100 mg/L de
TiO,.

En la Figura 6 se muestran los tratamientos con concentraciones de 200 mg/L de TiO,. Los
tratamientos graficados fueron 3, 6, 9, 12 y 15 con porcentajes de remocién de 20, 28.6, - 4.8, 6.3
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y 16.3%. Solo el tratamiento 9 obtuvo un aumento en la absorbancia, los otros si obtuvieron un
porcentaje mayor al 6% Y, en el caso de todos estos tratamientos, si se presenta un cambio desde
el minuto 15.

09
0.8
© 0.7
S 0.6 W_w Diuron 20 mg/L
(19}
g 82 =4—Diuron 15 mg/L
é 03 Diuron 9 mg/L
0.2 Diuron 6 mg/L
0.1 .
0.0 Diuron 3 mg/L

0 15 30 45 60 75 90 105 120
Tiempo (min)

Figura 6. Absorbancia en las medias de las cinco submuestras de los tratamientos con 200 mg/L de
TiO,.

Protocolo de limpieza
El protocolo de limpieza que se realizd antesy después de cada tratamiento consistio en:

Antes de uso:
e Pasol: Realizar un lavado con agua destilada del equipo con un vaso de precipitado de 1,000
mL durante 5 minutos.

e Paso2: Eliminar todo el contenido del agua destilada del reactor, por efecto de la gravedad.

Después de uso:

e Paso 1: Colocar las mangueras hacia abajo para verter el liquido que se encuentra dentro del
reactor en el vaso de precipitado.

e Paso 2: Depositar la solucion dentro de un contenedor de vidrio para su posterior tratamiento
especial.

e Paso 3: Lavar el vaso de precipitado, llenarlo con agua potable, introducir las mangueras y
encender la bomba de pecera para realizar una circulacién durante 5 minutos.

e Pase 4: Repetir el paso 1.

e Paso 5: Lavar el vaso de precipitado, llenarlo con agua potable y detergente, introducir las
mangueras y encender la bomba de pecera para realizar una circulacién durante 5 minutos.

e Paso6: Repetir el paso 1.

e Paso7: Repetir los pasos 3y 4.

e Paso8: Repetir los pasos 3y 4, pero con agua destilada.

e Paso9: Apagar la bomba de peceray guardar el equipo.
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4. CONCLUSIONES

e Elestudio permitid identificar el limite de deteccion y de cuantificacion del Diuron GW en el
espectrofotometro del laboratorio de quimica de Zamorano, los cuales son de 1.60 y 5.34 mg/L,
respectivamente.

e Once de los 15 tratamientos obtuvieron un porcentaje de remocion positivo, pero ninguno logro
alcanzar el 30% en 2 horas. La obtencion de esto datos puede atribuirse a diferentes factores,
como el uso de la espectrofotometria como método de medicion y, por ello, la posible
interferencia con los productos de degradacion.

e El protocolo de limpieza tiene nueve pasos que se deben de realizar de manera sistematizada
para asegurar que no exista contaminacion cruzada.
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5. RECOMENDACIONES

Replicar esta investigacion utilizando TiO, en conjunto con otros catalizadores para aumentar
la eficiencia del proceso, asi como determinar el comportamiento de esta tecnologia en otros
herbicidas organicos como lo son Paraquat, Atrazina o Metribuzin, los cuales son cominmente
utilizados en agricultura.

Realizar la misma investigacion midiendo las concentraciones por medio de cromatografia
liquida de alta eficiencia (HPLC por sus siglas eninglés) y no por medio de espectrofotometria,
ya que el HPLC detectaria Unicamente la molécula de Diuron, evitando que existan
interferencias con los productos de degradacion.

Mejorar en el disefio del reactor, modificando la espiral de cristal, ya que esto gener6 que la
limpieza fuera tardada y tediosa.
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7. ANEXOS

Anexo 1. Estructura quimica del compuesto 3-(3,4 diclorofenil)-1,1 dimetilurea.
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Anexo 2. Interir del disefio
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Anexo 3. Proceso de construccion del reactor.

Anexo 4. Recirculacion de tratamiento.
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Anexo 5. Toma de datos
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