reg a | yC (}rg Red de Revistas Cientificas de América Latina, el Caribe, Espafia y Portugal
[ ]
K

Sistema de Informacion Cientifica

Miguel Angel Gutiérrez Diaz, Jaime Jiménez Becerril, Irma Garcia Sosa, Miguel Angel Valenzuela
Degradacion fotocatalitica de fluoresceina sédica con 6xido de titanio

Ciencia Ergo Sum, vol. 10, num. 1, marzo, 2003
Universidad Autbnoma del Estado de México
México

Disponible en: http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=10410109

~IENCIA | % Ciencia Ergo Sum,
-l :‘u hope '—qf; [_ ISSN (Versién impresa): 1405-0269
=¥ =Y SUITL 500 ciencia.ergosum@yahoo.com.mx
=/ Universidad Auténoma del Estado de México
México
¢Como citar? Fasciculo completo | Mas informacion del articulo Pagina de la revista

www.redalyc.org
Proyecto académico sin fines de lucro, desarrollado bajo la iniciativa de acceso abierto


http://www.redalyc.org
http://www.redalyc.org/comocitar.oa?id=10410109
http://www.redalyc.org/fasciculo.oa?id=104&numero=282
http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=10410109
http://www.redalyc.org/revista.oa?id=104
http://www.redalyc.org/articulo.oa?id=10410109
http://www.redalyc.org/revista.oa?id=104
http://www.redalyc.org/revista.oa?id=104
http://www.redalyc.org
http://www.redalyc.org/revista.oa?id=104

CIENCIAS EXACTAS Y APLICADAS

Degradacién fotocatalitica

de fluoresceina sédica con dxido de titanio

Recepcidn: junio 10 de 2002
Aceptacion: septiembre 26 de 2002

*Departamento de Quimica. Instituto Nacional
de Investigaciones Nucleares. A.P. 18-1027,
México, D.F.

Correo electrénico: jjb@nuclear.inin.mx e
igs@nuclear.inin.mx

**% Laboratorio de Catdlisis y Materiales. ESIQIE-
Instituto Politécnico Nacional. Zacatenco, 07738,
México, D.F.

Correo electrénico: mavalenz@ipn.mx

Resumen. La degradacion fotocatalitica
heterogénea de compuestos organicos téxicos
se ha estudiado intensamente como un
tratamiento alternativo de aguas residuales,
subterraneas y potable. En este trabajo se
presenta un experimento sencillo de
fotocatalisis que ilustra el proceso. La
experimentacion consiste en preparar
diferentes concentraciones de un compuesto
organico a degradar, en este caso sal sddica de
fluoresceina. A estas soluciones se les
adicion6 6xido de titanio y se irradiaron con
luz uv de 354 nm, en agitacion continua y
burbujeo de aire. La reaccion se llevd a cabo
en un cuarto oscuro y a temperatura
ambiente. Se tomaron alicuotas para medir la
cantidad de compuesto organico remanente
en la solucién por espectrometria de Uv-vis.
Los resultados obtenidos se graficaron para
observar la cantidad de compuesto degradado.
Palabras clave: fotocatélisis, fluoresceina,
6xido de titanio.

Miguel Angel Gutiérrez Diaz*, Jaime Jiménez Becerril*,
Irma Garcia-Sosa* y Miguel Angel Valenzuela Zapata**

Photocatalytic Degradation of Sodium
Fluorescein Using Titanium Oxide
Abstract. Heterogeneous photocatalytic
degradation of toxic organics compounds has
been intensively studied as an alternative
treatment for wastewater, groundwater and
drinking water. This work presents a simple
experiment that illustrates the photo catalytic
process. The experiment entailed preparing
solutions of several concentrations of an
organic compound to degrade, in this case
sodium fluorescein. Aliquots of solution
were taken and mixed with titanium oxide
and irradiated with uv light of 354 nm, during
continuous stirring and air bubbling. The
reaction was carried out in a dark room and at
room temperature. Some aliquots were taken
to measure, by Uv-vis spectrometry, the
amount of sodium fluorescein remanent in
the solution. The results obtained were
analyzed as the photocatalytic degradation of
fluorescein and the amount degraded was
calculated.

Key words: photocatalytic, fluorescein, tita-
nium oxide.

Introduccién

Fotocatalisis

La eliminacion de compuestos quimicos toxicos en las aguas
de desecho es uno de los retos mas importantes en el con-
trol de la contaminacion ambiental. La mayor parte de los
contaminantes provienen de la industria (refinacién del pe-
troleo, textiles, cementos, etc.), pero también del hogar
(plaguicidas, detergentes, fertilizantes, etc.). Por tal motivo,
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el estudio de nuevos procesos de oxidacién para la destruc-
cion de estos compuestos es de interés mundial.

Una de las investigaciones mas relevantes es el de la apli-
cacién de la energia solar en la fotodegradacion de com-
puestos organicos. Se trata de la fotocatalisis, un proceso
catalitico promovido por energia luminosa, con una longi-
tud de onda que es capaz de excitar a un semiconductor
(catalizador), generalmente un 6xido metalico, al grado de
hacer que se comporte como un material conductor en la
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superficie o region interfacial entre el sélido y la solucion,
en el cual se desarrollaran reacciones de dxido-reduccion.
La generacion de radicales libres muy reactivos es una de
las explicaciones que justifican el proceso redox que da como
resultado la mineralizacién completa del reactivo organico
en cuestion; esto es, la conversién de compuestos organi-
€0sa Co,, H,0,NO,", iones haluros, fosfatos, etc. (Hoffmann
et al., 1995; Fox y Dulay, 1993).

Existen diversos materiales con propiedades idoneas para
actuar como catalizadores; por ejemplo: elementales (i, Ge),
compuestos (sic, Gan, zns, cds, Pbs; Tio,, WO,, Oxidos de
hierro) y aleaciones, entre muchas més (Pierret, 1994). Los
fotocatalizadores mas investigados hasta el momento son
los 6xidos metélicos semiconductores y, particularmente, el
Tio,, que presenta una banda prohibida (bandgap) de 3.2 ev,
la que se excita con radiacion electromagnética (luz) corres-
pondiente a la regién uv. El didxido de titanio anatasa pro-
ducido por Degussa bajo el nombre comercial de P25 es el
catalizador mas utilizado, pues hasta ahora ha demostrado
una mayor fotoactividad (Blake, 1999).

Las caracteristicas generales de un buen catalizador son:
una elevada superficie especifica, una distribucién de parti-
cula uniforme, forma esférica de las particulas y ausencia
de porosidad interna, econémicamente accesible, elevada
estabilidad quimica, no toxico y que se prepare a partir de
materias primas baratas (Blanco et al., 2001).

Uso de la fotocatdlisis para degradar

compuestos organicos

Existe un gran interés en el uso de métodos no convencio-
nales que destruyan compuestos organicos potencialmente
toxicos presentes en el agua. La fotocatalisis heterogénea
ha recibido una creciente atencién debido a que es un pro-
ceso Util en la descontaminacién del agua y ademas sus
costos son bajos, ya que permite usar la luz solar como
fuente de radiacion y un catalizador modificado de Tio,
(Serpone y Pelizzetti, 1989).

Se utilizé fluoresceina sddica (sF) como un compuesto modelo para la

evaluacion de la actividad fotocatalitica del 6xido de titanio.

Se han realizado algunos experimentos que buscan ser
econémicos y demostrativos de la eliminacion de compues-
tos contaminantes en aguas (Bumpus et al., 1999; Willet y
Hites, 2000; Herrera-Melian et al., 2001).

Nogueira y Jardim (1993) presentaron un experimento
de fotodegradacion del azul de metileno usando luz solar
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Férmulaestructural delafluoresceinasédica.

en conjunto con
Tio,, con la fina-

. Mal 0 O
lidad de que se
utilice como una
forma de divulga-
CO0ONa

cion de la foto-
catélisis.

En el presente
trabajo se utilizé
fluoresceina sodica (SF) como un compuesto modelo para la
evaluacion de la actividad fotocatalitica del 6xido de titanio.
A la fluoresceina también se le conoce como resorcinolf-
taleina sodica, uranina, amarillo uranina. Su férmula estruc-
tural se muestra en la figura 1.

La fluoresceina sddica es un polvo higroscépico de color
naranja-rojizo. Al solubilizarlo en agua toma una coloracion
fluorescente verde-amarillo muy intensa, perceptible aun
por debajo de 0.02 ppm cuando es iluminado con luz uv.

La coloracion de la fluoresceina desaparece cuando la
solucién esta en medio &cido y reaparece en medio neutro
0 alcalino. Tiene un coeficiente de absorcion molar méaxi-
mo en agua de 493.5 nm. Pertenece al grupo de los colo-
rantes xantenos, que dan coloraciones muy brillantes del
rango de verdes-amarillos a violetas oscuros y azules. La
fluoresceina pertenece al grupo de los derivados hidroxilados;
los grupos hidroxilo pueden formar facilmente sales con
metales alcalinos. La fluoresceina se utiliza en medicina (of-
talmologia), en el laboratorio quimico como indicador y es-
casamente para entintar seda y lana con colores amarillos
intensos (Budavari, 1998 y Kirk y Othmer, 1984).

1. Metodologia

1.1. Preparacion de soluciones
Se utilizaron soluciones acuosas de 2, 4 y 6 ppm de fluores-
ceina sddica, reactivo analitico marca Sigma.

1.2. Esquema del equipo de fotocatalisis
En la figura 2 se muestra el dispositi-
vo montado para realizar los experi-
mentos, el cual consistié de un equi-
po de agitacion magnética sobre el que
se coloco un vaso de precipitados con
la solucion y el Tio,, al cual se le adicionaba oxigeno por
medio de burbujeo de aire, y se irradiaba con luz uv de
una lampara de las llamadas de luz negra, con longitudes de
onda de 320 a 380 nm con un pico en energia a 365 nm. La
agitacion magnética y la cantidad de oxigeno (aire) se man-
tuvieron constantes durante todos los experimentos.

81



CIENCIAS EXACTAS Y APLICADAS

ISIEWM Representacion grafica del arreglo experimental de la evaluaciéon

fotocatalitica. A) equipo de burbujeo, B) lamparade luz UV y C) agitador magnético.
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1.3. Medicion de fluoresceina por

espectrometria uv-vis

Se utiliz6 un espectrometro uv-vis Perkin-Elmer Lambda
10 para medir la concentracién de la sF remanente de las
muestras. Primero se determiné la banda de absorcion de
fluoresceina sodica, para lo cual se hizo un barrido de 600
a 200 nm. En éste se observan dos bandas intensas, una a
487.3 y otra a 232.3 nm.

Después se realiz6 una curva de calibracién utilizando la
absorcidn a 232 nm con soluciones de 0.4, 1, 2 y 4 ppm de
SF. Posteriormente se midieron las concentraciones de los
ensayos. Con los resultados obtenidos se trazaron gréficas
de concentracion de fluoresceina en la solucién en funcion
del tiempo de irradiacion.
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1.4. Experimentos de fotocatéalisis
1.4.1. Experimentos previos
Se realizaron pruebas previas con la finalidad de cono-
cer la estabilidad de la uv y comprobar con ello que
su degradacién era debido a la fotocatalisis. Las pruebas
consistieron en:

a) iluminar la solucién con luz uv, dejar la agitacién con-
tinua y burbujeo de aire pero sin agregar el Tio,, y

b) agregar el Tio,, con burbujeo de aire y agitacion, pero
sin irradiacion luminosa de la solucion.

Estas pruebas se realizaron en un cuarto oscuro, a tempe-
ratura ambiente y con una concentracion de 4 ppm de SF.

1.4.2. Experimentos variando la relacién catalizador/solucién

Esto se hizo con la finalidad de conocer si era posible de-
gradar el material orgénico utilizando la menor cantidad de
Tio,. Para ello, después de conocer la estabilidad de la sF, se
realizaron pruebas donde se vario la cantidad de Tio, de
10, 20 y 40 mg por 60 mL de solucién, que equivalen a
0.17, 0.33 y 0.67 g/L de relacién semiconductor/solucién.
Estas pruebas se realizaron bajo las siguientes condiciones:
temperatura ambiente, en un cuarto cerrado, con agitacion
continua, con luz uv de 365 nm y burbujeo de aire.

1.4.3. Experimentos a diferentes concentraciones

de compuesto organico

Se tomaron 60 mL de las soluciones de 2, 4 y 6 ppm de SF
y se les adicionaron 20 mg de 6xido de titanio Degussa P25
a cada una (relacion de 0.33 g/L). En otros experimentos se
utilizé més solucién pero manteniéndose siempre la misma
relacién de semiconductor/solucion. Cada suspensién se
mantuvo en agitacion continua y con burbujeo de aire. Se
tomaron alicuotas de 5 mL a intervalos de 20 minutos du-
rante 4 horas. Cada alicuota se filtr6 con una membrana
Millipore de 0.45 m antes de efectuar los anélisis de
fluoresceina sddica remanente en las alicuotas.

2. Resultados

a) De los experimentos previos se esperaba observar si la
fluoresceina sddica era estable a la fotdlisis directa, esto es,
al ser irradiada con luz uv. Asimismo, si el Tio, tenia un
efecto directo sobre la degradacién. Los resultados obteni-
dos de ambos experimentos se muestran en la figura 3,
donde se puede observar que la concentracién de la
fluoresceina sodica (4 ppm) no se modificé al someterlo a
ambos procesos por separado, aun después de 4 horas de
reaccion. Ademas, no se detect6 cambio alguno en la colo-
racion de la solucion original.
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b) En la figura 4 se muestra la disminucién de la concen-
tracion de la fluoresceina sddica al irradiar con luz uv solu-
ciones de 4 ppm utilizando diferentes cantidades de Tio,
(0.17, 0.33 y 0.67 g/L). Las curvas presentaron un perfil
similar entre ellas (forma y pendiente), lo que indica que la
cinética de la fotodegradacion debe ser igual. Sin embargo,
al aumentar la cantidad de Tio, respecto a la cantidad de
solucion, aumenta la fotodegradacion de la fluoresceina.
Por otro lado, en el intervalo de 0.33 g/L y 0.67 g/L, no se
observé un aumento de la fotodegradacion, por lo que se
puede decir que una relacion de 0.33 g/L permite la
fotocatalisis sin exceder el uso del catalizador. En todos los
casos se determiné cuantitativamente la concentracion de
fluoresceina sGdica remanente, no asi la mineralizacion com-
pleta de dicho compuesto, pero fue evidente la disminucion
del color original.

¢) En la figura 5 se muestran los perfiles de degradacion
fotocatalitica de la fluoresceina sodica a diferentes concen-
traciones de solucién 2, 4 y 6 ppm y con una relacion cata-
lizador/solucion de 0.33 g/L. En estos experimentos se evi-
dencid la degradacion de la sF con el uso del 6xido de titanio
como catalizador. En la curva 5a que corresponde a la
fotodegradacion de la solucion a concentracién de 2 ppm
de sF, se observé que a los 180 minutos de reaccién se
degradé completamente el compuesto organico.

La fotodegradacion de la fluoresceina quedaria esque-
matizada mediante la siguiente reaccion;

2CpgH1gNapO5 +410, 00 OO0 OO O 40CO2 +8H20 +4 NaOH
luz UV yTiO2

Se sabe que cuando una particula de semiconductor se
excita con luz lo suficientemente energética, se crean pares
electrén-hueco cuya vida media estd en el intervalo de
nanosegundos; en este lapso deben migrar dichas especies a
la superficie y reaccionar con las especies absorbidas. El
proceso neto es la catélisis de la reaccion entre un oxidante
(por ejemplo, oxigeno) y un reductor (fluoresceina).

La eficiencia de la reaccion fotocatalitica depende de di-
versos factores. Uno de los aspectos més criticos es la alta
probabilidad de recombinacion de los pares electrén-hue-
co, que compite con la separacion de cargas. La baja efi-
ciencia, especialmente con luz visible, es una de las limita-
ciones mas severas de la fotocatalisis heterogénea. Para
aumentar la eficiencia del proceso fotocatalitico se han in-
tentado varias estrategias, entre las que se encuentran la
modificacion del semiconductor, uso de sistemas de semi-
conductores acoplados y uso de fotocatalizadores soporta-
dos con aplicacion de potenciales eléctricos.
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Resultados de los experimentos de fotocatélisis de fluoresceina sédica

utilizando diferentes relaciones de catalizador/volumen de solucién.

’g 4.5
g .8
g an
< 4 o @ o
@ 3 a
o o
S s L= T .
= 4 O
) 7 al
kel
& &
S s =
8 & B o
= & o o
@ 0§ n &
o i
S o
) _ _ - .
n an E ] 11 B ima 120 140 18D 10 15D

Tiempo de irradiacion (minutos)

O o3sgL boo7gL

{} 0.17gL

Resultados de la fotodegradacion de fluoresceina a diferentes

concentraciones iniciales.

3

Q

g8

g [

g &

3

S jo—a

= 4

3 - "

S o &

& i o

£ o o

o 8o
c o o
8 ol ) ) _Q ¢.¢.¢.¢.¢,¢_¢_¢.¢ o

a ¥ @ W\ ¥ 100 120 40 Wd IED 30 o e &aT

Tiempo de irradiacion (minutos)

"-':’ 2 ppm ] 4 ppm ﬂ. 6 ppm

A pesar de estas limitaciones, los procesos fotocataliticos
basados en el material m&s comdn, el diéxido de titanio,
han alcanzado un elevado grado de madurez tecnoldgica, y
con este trabajo se pretende motivar al estudio en este campo.

Conclusiones

En general, los procesos de oxidacion avanzada, y en par-
ticular la fotocatalisis, degradan de manera eficaz los com-
puestos organicos disueltos en el agua. El 6xido de tita-
nio Degussa P25 demostrd ser un buen fotocatalizador ya
que degrada al compuesto organico de manera rapida,
no es toxico, es barato y quimicamente estable. Es posible,
mediante un experimento sencillo, llevar a cabo la de-
mostracién de dicho proceso y ello se puede hacer al ob-
servar la desaparicion de la coloracion. E
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Resumen. La degradacion fotocatalitica
heterogénea de compuestos organicos téxicos
se ha estudiado intensamente como un
tratamiento alternativo de aguas residuales,
subterraneas y potable. En este trabajo se
presenta un experimento sencillo de
fotocatalisis que ilustra el proceso. La
experimentacion consiste en preparar
diferentes concentraciones de un compuesto
organico a degradar, en este caso sal sddica de
fluoresceina. A estas soluciones se les
adicion6 6xido de titanio y se irradiaron con
luz uv de 354 nm, en agitacion continua y
burbujeo de aire. La reaccion se llevd a cabo
en un cuarto oscuro y a temperatura
ambiente. Se tomaron alicuotas para medir la
cantidad de compuesto organico remanente
en la solucién por espectrometria de Uv-vis.
Los resultados obtenidos se graficaron para
observar la cantidad de compuesto degradado.
Palabras clave: fotocatélisis, fluoresceina,
6xido de titanio.
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Irma Garcia-Sosa* y Miguel Angel Valenzuela Zapata**

Photocatalytic Degradation of Sodium
Fluorescein Using Titanium Oxide
Abstract. Heterogeneous photocatalytic
degradation of toxic organics compounds has
been intensively studied as an alternative
treatment for wastewater, groundwater and
drinking water. This work presents a simple
experiment that illustrates the photo catalytic
process. The experiment entailed preparing
solutions of several concentrations of an
organic compound to degrade, in this case
sodium fluorescein. Aliquots of solution
were taken and mixed with titanium oxide
and irradiated with uv light of 354 nm, during
continuous stirring and air bubbling. The
reaction was carried out in a dark room and at
room temperature. Some aliquots were taken
to measure, by Uv-vis spectrometry, the
amount of sodium fluorescein remanent in
the solution. The results obtained were
analyzed as the photocatalytic degradation of
fluorescein and the amount degraded was
calculated.

Key words: photocatalytic, fluorescein, tita-
nium oxide.

Introduccién

Fotocatalisis

La eliminacion de compuestos quimicos toxicos en las aguas
de desecho es uno de los retos mas importantes en el con-
trol de la contaminacion ambiental. La mayor parte de los
contaminantes provienen de la industria (refinacién del pe-
troleo, textiles, cementos, etc.), pero también del hogar
(plaguicidas, detergentes, fertilizantes, etc.). Por tal motivo,

80

el estudio de nuevos procesos de oxidacién para la destruc-
cion de estos compuestos es de interés mundial.

Una de las investigaciones mas relevantes es el de la apli-
cacién de la energia solar en la fotodegradacion de com-
puestos organicos. Se trata de la fotocatalisis, un proceso
catalitico promovido por energia luminosa, con una longi-
tud de onda que es capaz de excitar a un semiconductor
(catalizador), generalmente un 6xido metalico, al grado de
hacer que se comporte como un material conductor en la

GUTIERREZ, M. ET AL. I DEGRADACION FOTOCATALITICA DE...



superficie o region interfacial entre el sélido y la solucion,
en el cual se desarrollaran reacciones de dxido-reduccion.
La generacion de radicales libres muy reactivos es una de
las explicaciones que justifican el proceso redox que da como
resultado la mineralizacién completa del reactivo organico
en cuestion; esto es, la conversién de compuestos organi-
€0sa Co,, H,0,NO,", iones haluros, fosfatos, etc. (Hoffmann
et al., 1995; Fox y Dulay, 1993).

Existen diversos materiales con propiedades idoneas para
actuar como catalizadores; por ejemplo: elementales (i, Ge),
compuestos (sic, Gan, zns, cds, Pbs; Tio,, WO,, Oxidos de
hierro) y aleaciones, entre muchas més (Pierret, 1994). Los
fotocatalizadores mas investigados hasta el momento son
los 6xidos metélicos semiconductores y, particularmente, el
Tio,, que presenta una banda prohibida (bandgap) de 3.2 ev,
la que se excita con radiacion electromagnética (luz) corres-
pondiente a la regién uv. El didxido de titanio anatasa pro-
ducido por Degussa bajo el nombre comercial de P25 es el
catalizador mas utilizado, pues hasta ahora ha demostrado
una mayor fotoactividad (Blake, 1999).

Las caracteristicas generales de un buen catalizador son:
una elevada superficie especifica, una distribucién de parti-
cula uniforme, forma esférica de las particulas y ausencia
de porosidad interna, econémicamente accesible, elevada
estabilidad quimica, no toxico y que se prepare a partir de
materias primas baratas (Blanco et al., 2001).

Uso de la fotocatdlisis para degradar

compuestos organicos

Existe un gran interés en el uso de métodos no convencio-
nales que destruyan compuestos organicos potencialmente
toxicos presentes en el agua. La fotocatalisis heterogénea
ha recibido una creciente atencién debido a que es un pro-
ceso Util en la descontaminacién del agua y ademas sus
costos son bajos, ya que permite usar la luz solar como
fuente de radiacion y un catalizador modificado de Tio,
(Serpone y Pelizzetti, 1989).

Se utilizé fluoresceina sddica (sF) como un compuesto modelo para la

evaluacion de la actividad fotocatalitica del 6xido de titanio.

Se han realizado algunos experimentos que buscan ser
econémicos y demostrativos de la eliminacion de compues-
tos contaminantes en aguas (Bumpus et al., 1999; Willet y
Hites, 2000; Herrera-Melian et al., 2001).

Nogueira y Jardim (1993) presentaron un experimento
de fotodegradacion del azul de metileno usando luz solar
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Férmulaestructural delafluoresceinasédica.

en conjunto con
Tio,, con la fina-

. Mal 0 O
lidad de que se
utilice como una
forma de divulga-
CO0ONa

cion de la foto-
catélisis.

En el presente
trabajo se utilizé
fluoresceina sodica (SF) como un compuesto modelo para la
evaluacion de la actividad fotocatalitica del 6xido de titanio.
A la fluoresceina también se le conoce como resorcinolf-
taleina sodica, uranina, amarillo uranina. Su férmula estruc-
tural se muestra en la figura 1.

La fluoresceina sddica es un polvo higroscépico de color
naranja-rojizo. Al solubilizarlo en agua toma una coloracion
fluorescente verde-amarillo muy intensa, perceptible aun
por debajo de 0.02 ppm cuando es iluminado con luz uv.

La coloracion de la fluoresceina desaparece cuando la
solucién esta en medio &cido y reaparece en medio neutro
0 alcalino. Tiene un coeficiente de absorcion molar méaxi-
mo en agua de 493.5 nm. Pertenece al grupo de los colo-
rantes xantenos, que dan coloraciones muy brillantes del
rango de verdes-amarillos a violetas oscuros y azules. La
fluoresceina pertenece al grupo de los derivados hidroxilados;
los grupos hidroxilo pueden formar facilmente sales con
metales alcalinos. La fluoresceina se utiliza en medicina (of-
talmologia), en el laboratorio quimico como indicador y es-
casamente para entintar seda y lana con colores amarillos
intensos (Budavari, 1998 y Kirk y Othmer, 1984).

1. Metodologia

1.1. Preparacion de soluciones
Se utilizaron soluciones acuosas de 2, 4 y 6 ppm de fluores-
ceina sddica, reactivo analitico marca Sigma.

1.2. Esquema del equipo de fotocatalisis
En la figura 2 se muestra el dispositi-
vo montado para realizar los experi-
mentos, el cual consistié de un equi-
po de agitacion magnética sobre el que
se coloco un vaso de precipitados con
la solucion y el Tio,, al cual se le adicionaba oxigeno por
medio de burbujeo de aire, y se irradiaba con luz uv de
una lampara de las llamadas de luz negra, con longitudes de
onda de 320 a 380 nm con un pico en energia a 365 nm. La
agitacion magnética y la cantidad de oxigeno (aire) se man-
tuvieron constantes durante todos los experimentos.
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ISIEWM Representacion grafica del arreglo experimental de la evaluaciéon

fotocatalitica. A) equipo de burbujeo, B) lamparade luz UV y C) agitador magnético.
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1.3. Medicion de fluoresceina por

espectrometria uv-vis

Se utiliz6 un espectrometro uv-vis Perkin-Elmer Lambda
10 para medir la concentracién de la sF remanente de las
muestras. Primero se determiné la banda de absorcion de
fluoresceina sodica, para lo cual se hizo un barrido de 600
a 200 nm. En éste se observan dos bandas intensas, una a
487.3 y otra a 232.3 nm.

Después se realiz6 una curva de calibracién utilizando la
absorcidn a 232 nm con soluciones de 0.4, 1, 2 y 4 ppm de
SF. Posteriormente se midieron las concentraciones de los
ensayos. Con los resultados obtenidos se trazaron gréficas
de concentracion de fluoresceina en la solucién en funcion
del tiempo de irradiacion.
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1.4. Experimentos de fotocatéalisis
1.4.1. Experimentos previos
Se realizaron pruebas previas con la finalidad de cono-
cer la estabilidad de la uv y comprobar con ello que
su degradacién era debido a la fotocatalisis. Las pruebas
consistieron en:

a) iluminar la solucién con luz uv, dejar la agitacién con-
tinua y burbujeo de aire pero sin agregar el Tio,, y

b) agregar el Tio,, con burbujeo de aire y agitacion, pero
sin irradiacion luminosa de la solucion.

Estas pruebas se realizaron en un cuarto oscuro, a tempe-
ratura ambiente y con una concentracion de 4 ppm de SF.

1.4.2. Experimentos variando la relacién catalizador/solucién

Esto se hizo con la finalidad de conocer si era posible de-
gradar el material orgénico utilizando la menor cantidad de
Tio,. Para ello, después de conocer la estabilidad de la sF, se
realizaron pruebas donde se vario la cantidad de Tio, de
10, 20 y 40 mg por 60 mL de solucién, que equivalen a
0.17, 0.33 y 0.67 g/L de relacién semiconductor/solucién.
Estas pruebas se realizaron bajo las siguientes condiciones:
temperatura ambiente, en un cuarto cerrado, con agitacion
continua, con luz uv de 365 nm y burbujeo de aire.

1.4.3. Experimentos a diferentes concentraciones

de compuesto organico

Se tomaron 60 mL de las soluciones de 2, 4 y 6 ppm de SF
y se les adicionaron 20 mg de 6xido de titanio Degussa P25
a cada una (relacion de 0.33 g/L). En otros experimentos se
utilizé més solucién pero manteniéndose siempre la misma
relacién de semiconductor/solucion. Cada suspensién se
mantuvo en agitacion continua y con burbujeo de aire. Se
tomaron alicuotas de 5 mL a intervalos de 20 minutos du-
rante 4 horas. Cada alicuota se filtr6 con una membrana
Millipore de 0.45 m antes de efectuar los anélisis de
fluoresceina sddica remanente en las alicuotas.

2. Resultados

a) De los experimentos previos se esperaba observar si la
fluoresceina sddica era estable a la fotdlisis directa, esto es,
al ser irradiada con luz uv. Asimismo, si el Tio, tenia un
efecto directo sobre la degradacién. Los resultados obteni-
dos de ambos experimentos se muestran en la figura 3,
donde se puede observar que la concentracién de la
fluoresceina sodica (4 ppm) no se modificé al someterlo a
ambos procesos por separado, aun después de 4 horas de
reaccion. Ademas, no se detect6 cambio alguno en la colo-
racion de la solucion original.
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b) En la figura 4 se muestra la disminucién de la concen-
tracion de la fluoresceina sddica al irradiar con luz uv solu-
ciones de 4 ppm utilizando diferentes cantidades de Tio,
(0.17, 0.33 y 0.67 g/L). Las curvas presentaron un perfil
similar entre ellas (forma y pendiente), lo que indica que la
cinética de la fotodegradacion debe ser igual. Sin embargo,
al aumentar la cantidad de Tio, respecto a la cantidad de
solucion, aumenta la fotodegradacion de la fluoresceina.
Por otro lado, en el intervalo de 0.33 g/L y 0.67 g/L, no se
observé un aumento de la fotodegradacion, por lo que se
puede decir que una relacion de 0.33 g/L permite la
fotocatalisis sin exceder el uso del catalizador. En todos los
casos se determiné cuantitativamente la concentracion de
fluoresceina sGdica remanente, no asi la mineralizacion com-
pleta de dicho compuesto, pero fue evidente la disminucion
del color original.

¢) En la figura 5 se muestran los perfiles de degradacion
fotocatalitica de la fluoresceina sodica a diferentes concen-
traciones de solucién 2, 4 y 6 ppm y con una relacion cata-
lizador/solucion de 0.33 g/L. En estos experimentos se evi-
dencid la degradacion de la sF con el uso del 6xido de titanio
como catalizador. En la curva 5a que corresponde a la
fotodegradacion de la solucion a concentracién de 2 ppm
de sF, se observé que a los 180 minutos de reaccién se
degradé completamente el compuesto organico.

La fotodegradacion de la fluoresceina quedaria esque-
matizada mediante la siguiente reaccion;

2CpgH1gNapO5 +410, 00 OO0 OO O 40CO2 +8H20 +4 NaOH
luz UV yTiO2

Se sabe que cuando una particula de semiconductor se
excita con luz lo suficientemente energética, se crean pares
electrén-hueco cuya vida media estd en el intervalo de
nanosegundos; en este lapso deben migrar dichas especies a
la superficie y reaccionar con las especies absorbidas. El
proceso neto es la catélisis de la reaccion entre un oxidante
(por ejemplo, oxigeno) y un reductor (fluoresceina).

La eficiencia de la reaccion fotocatalitica depende de di-
versos factores. Uno de los aspectos més criticos es la alta
probabilidad de recombinacion de los pares electrén-hue-
co, que compite con la separacion de cargas. La baja efi-
ciencia, especialmente con luz visible, es una de las limita-
ciones mas severas de la fotocatalisis heterogénea. Para
aumentar la eficiencia del proceso fotocatalitico se han in-
tentado varias estrategias, entre las que se encuentran la
modificacion del semiconductor, uso de sistemas de semi-
conductores acoplados y uso de fotocatalizadores soporta-
dos con aplicacion de potenciales eléctricos.
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Resultados de los experimentos de fotocatélisis de fluoresceina sédica

utilizando diferentes relaciones de catalizador/volumen de solucién.
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A pesar de estas limitaciones, los procesos fotocataliticos
basados en el material m&s comdn, el diéxido de titanio,
han alcanzado un elevado grado de madurez tecnoldgica, y
con este trabajo se pretende motivar al estudio en este campo.

Conclusiones

En general, los procesos de oxidacion avanzada, y en par-
ticular la fotocatalisis, degradan de manera eficaz los com-
puestos organicos disueltos en el agua. El 6xido de tita-
nio Degussa P25 demostrd ser un buen fotocatalizador ya
que degrada al compuesto organico de manera rapida,
no es toxico, es barato y quimicamente estable. Es posible,
mediante un experimento sencillo, llevar a cabo la de-
mostracién de dicho proceso y ello se puede hacer al ob-
servar la desaparicion de la coloracion. E
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