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RESUMEN 

La estructura cristalina de la ilmenita se estudió mediante la caracterización 

morfológica y estructural por medio de las técnicas de fluorescencia de rayos X 

(XRF), difracción de rayos X (XRD) y  análisis de superficie Brunauer-Emmett-

Teller (BET) dando como resultado que el mineral está compuesto por TiO2 

(41,6%), Fe2O2 (44,5%), SiO2 (8,3%) y MnO (0,7%) y un área superficial de 1.0 

m2/g. 

La decoloración fotocatalítica de azul de metileno (MB) bajo irradiación UV con 

ilmenita fue evaluada a diferentes condiciones de pH y concentración para revelar 

sus efectos sobre la actividad del mineral. Los datos obtenidos experimentalmente 

se ajustaron en un modelo polinomial de segundo orden.  Se encontraron las 

condiciones óptimas de proceso mediante el uso del método de superficie de 

respuesta. Los resultados obtenidos respecto a la decoloración de MB muestran 

que el punto óptimo se encuentra a condiciones de pH 9,61 y 0,28 g/L de ilmenita. 

Se determinó que el incremento del valor del pH aumenta el porcentaje de 

decoloración. Existe interacción entre las variables de concentración del 

catalizador y pH, la disminución de la turbidez se ve favorecida a condiciones 

alcalinas. Las condiciones óptimas para la separación del mineral son pH  10 y 

0,15 g/L de ilmenita. 

 

Palabras clave: Azul de metileno, fotodecoloración catalítica, ilmenita, turbidez. 
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1.  INTRODUCCIÓN 

En la actualidad los residuos líquidos de tipo industrial son considerados 

contaminantes de alto impacto debido a su gran toxicidad y su larga duración en el 

medio en que se encuentran, estos residuos son vertidos a la naturaleza sin 

tratamiento previo sobrepasando los niveles permisibles impuestos por la 

legislación1. Características físicas como el color son un indicador de 

contaminación de agua que requiere de tecnología para su tratamiento.   

Específicamente la industria textil es una de las principales generadoras de 

diferentes tipos de contaminantes, entre ellos se encuentran los tintes utilizados 

para diferentes procesos de teñido2. El principal problema que representa para la 

industria textil la coloración de aguas es el costo que significa el tratamiento de las 

mismas para su posterior vertimiento3. Estos últimos afectan considerablemente el 

medio  ambiente. Los colorantes debido a su fuerte concentración, en mínimas 

cantidades son capaces de colorear grandes porciones de agua, lo que indicaría 

un índice de contaminación alto, causando perturbación en la visualización del 

sitio, además del gran impacto que causaría a la salud humana y a la fauna que se 

encuentre allí presente. 

Se ha avanzado en el tratamiento de aguas residuales textiles por contaminantes 

persistentes. Una de las técnicas es la desactivación fotocatalítica de diversos 

tipos de colorantes en agua que se puede realizar mediante luz UV con TiO2 

soportado con diferentes metales. El problema de las técnicas de oxidación 

avanzada es el costo tanto del material como de la ambientación, puesto que son 

                                                             
1 GIL PAVAS, M.Sc. Edison, GIRALDO, Catalina, y Otros. PROCESO”ACOPLADO” FISICO-
QUIMICOY BIOTECNOLOGICO PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES 
CONTAMINADAS CON CIANURO. Medellín, Noviembre de 2005, En: GRUPO DE 
INVESTIGACIÓN EN PROCESOS AMBIENTALES Y BIOTECNOLÓGICOS-GIPAB. Universidad 
EAFIT. DOCUMENTO 38-112005, Cuaderno de Investigación No 38-112005.p.6-7. 
2 STYLIDI, M. KONDARIDES, D.I. Effect of Incident Photon Energy on the Kinetics and Mechanism 
of Photocatalytic Degradation of Azodyes in Aqueous TiO2 Suspensions. 
3 GIL PAVAS, Op. Cit, p. 6-7. 
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necesarios reactores con radiación UV para la activación del fotocatalizador. 

Además, como las propiedades del mismo son limitadas por factores tales como 

intensidad luminosa, transferencia de masa, pH, etc., modificaciones a su 

estructura mejorarían las características y el desempeño del proceso catalítico. El 

dopaje con precursores metálicos ha probado ser eficiente para potenciar el 

trabajo catalítico. Algunos de los metales evaluados han sido plata (Ag), oro (Au), 

paladio (Pd) y platino (Pt), pero resultan ser costosos debido a las técnicas 

necesarias para su inclusión en la estructura y al precursor metálico utilizado para 

tal fin4.  

La Ilmenita (FeTiO3) se presenta como un mineral fotocatalítico que se encuentra 

“dopado naturalmente”, ya que está compuesto por  titanio, hierro y otros 

elementos conductores (Mn) o aislantes (Al, Si) en cuyo caso actúan como 

soporte. Este fotocatalizador podría utilizarse para el tratamiento de aguas 

residuales textiles debido a  que presenta actividad fotocatalítica en el espectro 

visible y UV y por su fácil obtención, su implementación genera grandes 

reducciones de costos. 

Al ser una alternativa viable para la solución de problemas relacionados con la 

industria residual, se debe evaluar el comportamiento del  mineral con respecto a 

variables influyentes en el proceso fotocatalítico como son el pH y la 

concentración.  

 

 

                                                             
4 HINDA LACHHEB, ERIC PUZENAT, AMMAR HOUAS, MOHAMED KSIBI, ELIMAME ELALOUI, 
CHANTAL GUILLARD, JEAN-MARIE HERRMANN. Photocatalytic degradation of various types of 
dyes (Alizarin S, Crocein Orange G, Methyl Red, Congo Red, Methylene Blue) in water by UV-
irradiated titania. 31 March 2002. 
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2.  OBJETIVOS 

 

2.1  OBJETIVO GENERAL 
 

Evaluar la actividad fotocatalítica de la ilmenita en la decoloración de azul de 

metileno bajo irradiación UV. 

 

2.2  OBJETIVOS ESPECÍFICOS 

Realizar una caracterización morfológica y de superficie del mineral ilmenita 

utilizado como fotocatalizador. 

 

Evaluar la fotodecoloración catalítica de azul de metileno con ilmenita bajo 

irradiación UV artificial mediante la determinación del porcentaje de decoloración. 

 

Determinar el efecto del pH y concentración de mineral sobre la fotodecoloración 

catalítica de azul de metileno.  

 

Evaluar la separación del mineral después del tratamiento fotocatalítico a 

diferentes condiciones. 
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3.   MARCO TEÓRICO 

Uno de los procesos más utilizados y que más auge ha tenido en el tratamiento de 

aguas residuales es la oxidación avanzada, a causa de los buenos resultados que 

de ellos se obtienen y de su particular capacidad de tratar agua residual que 

presente biodegradabilidad baja y/o estabilidad química alta5.  

 

3.1  PROCESOS DE OXIDACION AVANZADA 

Son procesos en los cuales se generan especies que poseen alta capacidad 

oxidativa, entre ellos se encuentran principalmente los radicales  hidroxilo (OH•), 

los cuales se encargan de oxidar compuestos orgánicos mediante la captura de 

hidrogeno y formación de un radical orgánico como se observa en la Ec. 1.  

  ή ൅    ՜  ή ൅ ଶ  (1) 

Una de las ventajas de utilizar dicho proceso es la capacidad de mineralizar los 

contaminantes orgánicos y a su vez de degradar las moléculas de contaminantes 

orgánicos. Los procesos de oxidación avanzada se pueden dividir dependiendo 

del uso de radiaciones luminosas dentro del proceso como procesos fotoquímicos 

y no fotoquímicos. Dentro de los procesos fotoquímicos se puede encontrar  el 

ultravioleta al vacío, UV/H2O2, foto Fenton, fotocatálisis heterogénea entre otros. 

Por otro lado, dentro de los procesos no fotoquímicos, se encuentran la 

ozonización, oxidación electroquímica, oxidación en agua sub y supercrítica, etc6. 

                                                             
5 OSORIO, Francisco; TORRES, Juan &  SÁNCHEZ, Mercedes, Tratamiento de aguas para la 
eliminación de microorganismos y agentes contaminantes. Aplicación de procesos industriales a la 
reutilización de aguas residuales; Ediciones Díaz de Santos; España, 2010; p. 47.   
6 PEY CLEMENTE, J., Aplicación de procesos de oxidación avanzada (fotocatálisis solar) para 
tratamiento y reutilización de efluentes textiles, Universidad politécnica de valencia, Departamento 
de ingeniería textil y papelera, España, p. 45-47. 
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3.2  FOTOCATÁLISIS HETEROGÉNEA7 

En este proceso el fotocatalizador que suele ser un semiconductor de banda 

ancha  se activa mediante la adsorción de energía proveniente de la luz  UV o 

visible, a partir de esto se estimula una reacción que se lleva a cabo en la interfase 

sólido-líquido o sólido-gas. Específicamente el mecanismo de fotorreacción inicia 

cuando el semiconductor es irradiado con fotones cuya energía supera su ancho 

de banda ሺ   ൒                  ሻ  causando la aparición de pares electrón-hueco 

debido al salto de un electrón de la banda de valencia a la banda de conducción 

(ver Figura 1)8. 

 

Figura 1. Mecanismo de fotoexitación de un semiconductor 7. 

                                                             
7 CÁCERES, Julia, Evaluación analítica y optimización de procesos de oxidación avanzada en 
planta piloto solar, Tesis doctoral, Universidad de Almería, Departamento de hidrogeología y 
Química analítica, España, 2002. p. 1.23 - 1.25. 
8 PORTELA, Raquel, Eliminación fotocatalítica de  H2S en aire mediante TiO2 soportado sobre 
sustratos transparentes en el UV-A, Universidad Santiago de Compostela, p. 19-20. 
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Cuando ocurre una adsorción de especies en la superficie, ocurre una 

transferencia de electrones de la banda de conducción hacia las moléculas 

aceptoras (Oxi) con potencial redox menos negativo que el del electrón, 

generando una reacción de reducción de la misma. Las moléculas donadoras 

(Red2) con potencial redox menos positivo que el del h+, ceden un electrón a los 

huecos de la banda de valencia como se muestra en las Ec. 2 – 4  y en la Figura 

2. 

 

 ୦୴ሱሮ  ሺ ି ൅  ାሻ (2) 

 ା ൅    ଶ ՜   ଶ (3) 

 ି ൅   ଵ ՜    ଵ (4) 

 

 

 

Figura 2. Mecanismo de las reacciones fotocatalíticas heterogéneas8. 
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3.2.1  Semiconductores  
 

Los semiconductores son catalizadores que poseen una conductividad mayor a la 

de un aislante pero menor a la de un conductor metálico, en su interior los 

electrones de valencia no pueden moverse libremente y para ello se generan 

enlaces covalentes que mantienen unidos sus átomos. Entre los semiconductores 

más utilizados se encuentran el silicio, el germanio y el selenio9. 

En procesos fotocatalíticos se deben tener en cuenta algunos criterios para la 

selección del semiconductor y estos son baja toxicidad, un ancho de banda que 

permita su activación con radiación visible o UV, bajo costo, un potencial redox de 

la banda de conducción positivo y de la banda de valencia negativo que permita 

llevar a cabo las reacciones de óxido-reducción. De la misma manera, debe ser 

resistente a la fotocorrosión10. 

Así, se ha evaluado el comportamiento de múltiples compuestos como posibles 

fotocatalizadores y dichos estudios han revelado que los oxidos metálicos (ZnO, 

TiO2, CeO2, etc.) y los calcogenuros metálicos (CdSe, ZnS, CdS, etc.) son los más 

eficientes para este tipo de procesos. Dentro de ellos, se destaca el TiO2 por ser el 

más utilizado debido a que cumple con criterios mencionados anteriormente. Este 

se presenta en varias formas: anatasa, rutilo, brookita y TiO2-B. En la anatasa las 

distancias Ti-Ti son más largas que en el rutilo en cambio las distancias Ti-O son 

más cortas, las estructuras cristalinas de estos difieren en la ordenación de los 

octaedros TiO6 (ver Figura 3). Sin embargo, la anatasa presenta mejor eficiencia 

fotocatalítica a pesar de que no tiene el menor ancho de banda comparado con el 

rutilo como se muestra en la Figura 4. 

 

                                                             
9 LABARTA, Agustín et al. Electrotecnia con ordenador, C.I.P ETI Tudela Formación Profesional de 
Calidad, España, 2003. 
10 PORTELA, Op Cit., p. 20. 
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Figura 3. Estructura cristalina del rutilo y anatasa 11. 

 

Figura 4. Ancho de banda de algunos semiconductores usados como fotocatalizadores 12. 

                                                             
11GONZÁLEZ, Leonardo; Síntesis sonoquímica de TiO2 y estudio de sus propiedades 
optoelectrónicas, Escuela Superior de Ingeniería química e industrias extractivas, México D.F, p. I-
3. 
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Por otro lado, la brookita y el TiO-B se presentan en menor cantidad y se han 

estudiado poco con respecto a aplicaciones fotocatalíticas. El dióxido de titanio 

Degussa P25 está compuesto de un 70-80% de anatasa y de un 20-30% de rutilo. 

Este tipo de TiO2 se ha convertido en el más utilizado con respecto a desempeño 

fotocatalítico debido a su alta eficiencia que se le atribuye a la mezcla anatasa-

rutilo pues entre estos hay una transferencia de electrones de la banda de 

conducción de la anatasa hacia la de rutilo generando una mejor separación de 

cargas13.  

Por lo general, los semiconductores se dopan para incrementar la eficiencia del 

proceso fotocatalítico mediante la ampliación del intervalo de activación del 

catalizador, para lo cual se emplean pequeños cristales metálicos dispersos sobre 

la superficie porosa. Los metales usados para ello son los de transición tales como 

el Pt, Pd, Fe, Zn, Ni, entre otros. Diversos estudios se han realizado con respecto 

al dopaje de TiO2 con Fe, para los cuales se ha encontrado un comportamiento 

favorable del catalizador dopado en comparación al inicial (TiO2), demostrando 

que la banda de gap se reduce incrementando la actividad fotocatalítica en la 

región del espectro visible. Lo anterior implica que el proceso inicie fácilmente sin 

necesidad de aplicar radiaciones UV al semiconductor, asegurando un proceso 

más eficiente y una posible reducción de costos atribuida a la radiación necesaria 

de activación14. 

 

 

 

                                                                                                                                                                                          
12 PORTELA, Op Cit, p. 21. 
13 PORTELA, Op. Cit., p. 20-21. 
14 HSUAN, Chung, Effect of Fe Concentration on Fe-Doped Anatase TiO2 from GGA + U 
Calculations, Hindawi Publishing Corporation, International journal of Photoenergy, Volume 2012.  
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3.2.2  Parámetros que influyen en el proceso fotocatalítico 
 

Múltiples factores afectan el comportamiento del proceso fotocatalítico, sin 

embargo el pH, la concentración del catalizador y del contaminante son las 

variables que mayor relevancia presentan a la hora de implementar ésta técnica. 

La velocidad de degradación del contaminante se ve afectada por el pH, debido a 

que puede alterar las propiedades superficiales del catalizador y la forma química 

del mismo. En el proceso de fotocatálisis se debe trabajar por encima o por debajo 

del punto isoeléctrico en donde la superficie del catalizador estará cargada positiva 

o negativamente, así dependiendo del medio y de la naturaleza del contaminante 

se llevará a cabo la degradación15. 

Otro factor que afecta directamente el proceso es la concentración del 

contaminante  debido a que la cinética de reacción se encuentra en función del 

mismo, se puede decir que a menor concentración del contaminante menor 

velocidad de degradación. Como la cantidad de contaminante a degradar 

disminuye con el tiempo, la cantidad de partículas de catalizador que reaccionan 

en el proceso de degradación es menor, por ende la actividad fotocatalítica 

disminuirá13.  La cinética de degradación  se rige por el mecanismo de Langmuir-

Hinshelwood (Ecuación 5) en donde la velocidad de reacción es directamente 

proporcional a la fracción de superficie cubierta por el sustrato. 

  

െ൬    ൰୧୬୧ୡ୧ୟ୪ ൌ െ ൌ  ൬   ͳ ൅   ൰ (5) 

 

                                                             
15 SERNA, Juan Felipe, Proceso de degradación del ácido 2-4 diclorofenoxi-acetico por medio de 
fotocatálisis, Universidad EAFIT, Colombia, Bogotá, Capitulo 5, .p 31. 
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Siendo k  la constante de velocidad de la reacción y K  la constante de adsorción 

del compuesto16. 

Estudios realizados con respecto al TiO2, muestran que al usar grandes 

cantidades de catalizador se crea un fenómeno de apantallamiento, es decir se 

presenta opacidad en la solución, lo que genera que en las partículas que se 

encuentran más alejadas de la fuente de radiación, no incida la luz necesaria para 

llevar a cabo la degradación del contaminante. En el caso contrario, cuando se 

usan pequeñas cantidades de catalizador puede que no se use una proporción 

suficiente para que el proceso presente la eficiencia requerida. Por tales razones, 

se recomienda encontrar una cantidad óptima de catalizador con la cual se eviten 

desperdicios de material pero que asegure el comportamiento adecuado del 

proceso. Sin embargo, se debe tener en cuenta que la concentración de 

catalizador no es la única variable, por lo cual deben encontrase las condiciones 

óptimas de operación17. 

 

3.2.3  Reutilización  del catalizador 
 

Una vez terminado el proceso fotocatalítico, se debe recuperar el catalizador para 

reutilizarlo en posteriores tratamientos. Estudios realizados respecto a la 

separación del TiO2 indican que la interacción entre las partículas tiene una gran 

influencia sobre la velocidad de sedimentación, dichas interacciones se han 

tratado de controlar por medio de adición de polímeros, electrolitos y por medio del 

control de una de las variables más influyentes en el proceso como lo es el pH18. 

                                                             
16 Ibíd., p. 35-36. 
17  MORENO, David; Degradación fotocatalítica de pesticidas en disolución acuosa; Universidad 
Rey Juan Carlos; España; 2010, p.16. 
18 FERNANDEZ, Pilar. Propiedades coloidales de partículas del TiO2: Aplicaciones al tratamiento 
fotocatalítico solar de aguas (tesis doctoral), Universidad de Granada, Departamento de física 
aplicada, España; p.225.  
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En el caso del dióxido de titanio cuando el valor del pH es mayor al del punto 

isoeléctrico (pHz = 6,25) las partículas de la superficie del catalizador adquirirán 

una carga negativa incrementando la tendencia de este hacia su floculación19. Uno 

de los métodos empleados para la remoción del catalizador es la  sedimentación 

por gravedad. Este es un proceso de separación sólido-líquido el cual aprovecha 

la fuerza gravitatoria y la diferencias de densidades para la precipitación del sólido, 

a mayor densidad del sólido, mayor será la eficiencia en cuanto a la separación 

dentro del proceso. Aunque esta técnica es muy utilizada debido a que no necesita 

de algún reactivo o de un equipo especial para que se realice la separación por 

ejemplo, las características del catalizador y las condiciones de reacción hacen 

que no sea posible una remoción completa20. Debido a lo anterior, la separación 

del catalizador TiO2 se ha realizado por medio de técnicas de ultrafiltración, micro 

filtración y lixiviación (regeneración) sin embargo sobre este tema no se encuentra 

mucha información en la literatura. Estos métodos suelen ser costosos a causa del 

valor de las membranas y a los costos de operación (consumo energético)21. La 

ilmenita es un catalizador que se está investigando recientemente, razón por la 

cual  aún no presenta ningún estudio de este tipo de procedimiento sin embargo, 

se espera que debido a su alto peso molecular (mayor que el del dióxido de 

titanio) pueda ser separado por medio de sedimentación por gravedad. 

Una manera de evaluar la presencia de catalizador en la suspensión, es la 

determinación de su turbidez. Ésta medida sirve para determinar la cantidad de 

partículas suspendidas en el agua que impiden el paso de la luz  causando en 

efecto que ésta pierda su transparencia. A mayor número de sólidos en 

suspensión mayor será el valor de turbidez (TiO2).  La turbidez se mide en NTU 

                                                                                                                                                                                          
 

19 MORENO, Op Cit., p. 17. 
20 SINIA. Sistema nacional de información ambiental y fundación chile, separación por gravedad 
simple y acelerada, p 1,4. 
21 FERNANDEZ, Op Cit., p. 309. 
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(Unidades Nefelométricas de Turbidez). El instrumento usado para su medida es 

el nefelómetro o turbidímetro, que mide la intensidad de la luz dispersada a 90 

grados cuando un rayo de luz pasa a través de  una muestra de agua22. 

 

3.3  DOPAJE DE FOTOCATALIZADORES  

El dopaje de un semiconductor consiste en agregar impurezas las cuales hacen 

que cambie sus propiedades eléctricas. Hay dos tipos de impurezas, tipo n y tipo 

p.  

Los materiales tipo n son llamados donantes debido a que entregan electrones, 

son elementos que por lo general contienen  cinco electrones en su capa exterior 

como el fósforo, antimonio y  arsénico. Los materiales tipo p tienen átomos 

llamados aceptores dado que toman un electrón. Cada átomo contiene tres 

electrones en su capa exterior un ejemplo de estos es el aluminio, galio e indio11. 

En fotocatálisis, se busca extender el espectro de absorción de los catalizadores 

para mejorar la respuesta óptica. Por ejemplo, el dióxido de titanio sólo absorbe 

luz UV menor a 387nm. Esto significa que puedan activarse no solo en el intervalo 

de luz ultravioleta sino también en el de luz visible.  Una forma de ampliarlo es 

mediante la inclusión de elementos metálicos en la estructura del catalizador.  

Uno de los procedimientos empleados para tal fin es el dopaje del semiconductor. 

La introducción de dichas impurezas ayuda a reducir el gap de energía 

incrementando su sensibilidad espectral hacia la luz visible, lo que implica  más 

facilidad y eficiencia en el proceso además de una reducción en los costos 

                                                             
22 SÁNCHEZ, Óscar et all, Perspectivas sobre conservación de ecosistemas acuáticos en México, 
Secretaría de Medio Ambiente y Recursos Naturales, Instituto Nacional de Ecología, Escuela de 
Biología de la Universidad Michoacana de San Nicolás de Hidalgo, p.126. 
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asociados a la absorción de fotones. Para el dopaje se usan especies metálicas 

tipo n como lo son Ta5+ Sb5+ Nb5+ y tipo p tales como Al3+ Cr3+ Fe3+ y Ga3+ 23. 

 

3.3.1  Técnicas de dopaje de fotocatalizadores.    
 

El dopaje de catalizadores se realiza para mejorar ciertas propiedades que 

influyen en la actividad fotocatalítica. Los catalizadores heterogéneos se preparan 

por tres métodos principalmente: mezclado, impregnación o precipitación. 

El método de mezclado consiste en combinar el material catalítico con el soporte. 

Si la sal catalítica se encuentra en solución, será llevada hacia los poros del 

soporte en donde precipita. Posteriormente, pueden someterse a procesos como 

extrusión y secado, claro está que estos podrían afectar el tamaño del poro para lo 

cual se adicionan lubricantes y aglomerantes a la mezcla24. 

La segunda técnica es la impregnación, que se da en tres etapas: impregnación, 

secado y activación. En la impregnación, se lleva a cabo un contacto entre el 

soporte y la solución, en el secado se remueve el líquido que se encuentra en el 

interior de los poros a una temperatura entre 50 y 200 °C. Finalmente, en la 

activación se realizan procesos de calcinación, reducción, entre otros métodos 

dependiendo del tipo de catalizador. A la solución impregnante se le puede 

adicionar otros solutos que son llamados competidores, debido a que tanto la sal 

como el soluto compiten por ser adsorbidos en los sitios activos que se encuentran 

                                                             
23 ADÁN, María, fotocatalizadores nano estructurados de Tio2 y Fe-TiO2 para la degradación de 
compuestos aromáticos  en medio acuoso empleando luz solar (Tesis doctoral), Universidad 
Autónoma de Madrid, Facultad de ciencias, Departamento de química física aplicada, Instituto de 
catálisis y petroleoquímica ,España, Madrid, 2008,. p.30 
24 Ibíd., p. 172 -173. 
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sobre la superficie del soporte. Cuando se usan más de dos competidores, el 

método se denomina como impregnación simultánea25.  

Ésta técnica se clasifica en impregnación húmeda y seca. En la húmeda se satura 

de solvente el poro del soporte, así el soluto se transfiere hacia el interior de los 

poros mediante el proceso de difusión. En la impregnación seca, la solución se 

adsorbe dentro de los poros del soporte mediante acción capilar. Entre las 

diferentes ventajas que existen de los catalizadores preparados por impregnación, 

están la mayor actividad, mejor selectividad, mayor resistencia a la desactivación y 

mejor resistencia térmica26. 

Finalmente, la técnica de precipitación consiste en mezclar dos o más soluciones, 

sólidos suspendidos y si se quiere algunos lubricantes, aglomerantes, cementos, 

entre otros agentes que sean capaces de formar poros. Éste método es ideal para 

preparación de zeolitas, debido a que presenta alta selectividad sin embargo, 

requiere de mayor cantidad de material catalítico en comparación con el método 

de impregnación27. 

 

3.3.2  Ilmenita  
 

La ilmenita (FeTiO3) es un mineral constituido principalmente por titanio y hierro 

(ver Figura 5) y si bien no es tan frecuente encontrarlo en concentraciones que 

hagan económicamente viable su extracción, está presente en los yacimientos 

comunes de acumulaciones minerales conocidos con el nombre de arenas negras, 

las cuales se presentan frecuentemente en zonas costeras y en áreas aledañas a 

cauces naturales. Es un mineral poroso el cual se encuentra “dopado 

                                                             
25 Ibíd., p. 173. 
26 Ibíd., p. 174 -176. 
27 CABALLERO, Op Cit., p. 176. 
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naturalmente”, puesto que está compuesto por hierro (36,8%), titanio (31,6%) y 

oxigeno (31,6%). Puede contener cantidades limitadas de Fe2O3 (menos del 6% 

en peso) a temperaturas ordinarias28.  

 

  

Figura 5. Estructura química de la ilmenita29.  

La ilmenita es uno de los minerales que muestra una mayor concentración de 

hierro y es el más utilizado para la manufactura de productos de titanio, 

especialmente para la producción del pigmento TiO2 que se utiliza principalmente 

en la fabricación de pinturas de color blanco, también es usado en aleaciones y 

                                                             
28 CORNELIUS, Klein & CORNELIUS, Hurlbut; Manual de mineralogía; Cuarta edición; Editorial 
Reverté S.A.; Barcelona, España, 1997, p.421. 
29 WECHSLER, B., PREWITT, C., American Mineralogist, 1984, p.176-185. 
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revestimientos por su elevada relación resistencia/peso y su alta resistencia a la 

corrosión30, 31. Por sus propiedades, se plantea como un catalizador viable para el 

tratamiento de aguas residuales principalmente debido a su actividad fotocatalítica 

que puede generarse tanto en el espectro visible como en el UV, lo que implica 

que no requiere procedimientos adicionales para incrementar su ancho de banda, 

generando reducción de costos. 

 

3.4  GENERACIÓN DE EFLUENTE CONTAMINADO EN LA INDUSTRIA TEXTIL 

Específicamente la industria textil es una de las principales generadoras de 

diversos tipos de efluentes contaminantes, entre ellos se encuentran los tintes 

utilizados para diferentes procesos de teñido como son el rojo congo o el azul de 

metileno que por lo general poseen estructuras complejas, son de origen sintético, 

son solubles en agua, resistentes a la acción de agentes químicos y poco 

biodegradables32. Por la complejidad y persistencia en el ambiente de dichos 

contaminantes, los métodos clásicos de tratamiento de aguas no han tenido éxito, 

para ello se han venido utilizando diversos procesos de oxidación avanzada con 

los cuales se logra la correcta degradación de los colorantes33. 

El azul de metileno es uno de los colorantes más utilizados en la industria textil. Es 

un compuesto catiónico que presenta el grupo amino en su estructura y reacciona 

con compuestos orgánicos formando sales hidrofóbicas que poseen una 

coloración azul (ver Figura 6). Se encuentra habitualmente como polvo cristalino 

inodoro, de coloración verde oscura. También se usa comúnmente como 

                                                             
30 G. Belardi, L. Piga, S. Quaresima and N. Shehu. Int. J. Miner. Process.,53, 145-156, 1998. 
31 Ilmenite and Rutile, Info Portal of Geology with especial reference to Rajasthan, India [Online], 
Disponible en: http://www.geologydata.info/mettalic/ilmenite.htm. Citado el 23 de Marzo de 2013. 
32 BARAN, W., MAKOWSKI, A., Wardas, W., The influence of FeCl3 on the photocatalytic 
degradation of dissolved azo dyes in aqueous TiO2 suspensions. Chemosphere 53 (1), 87–95, 
2003. 
33 Ibíd., p. 291. 

http://www.geologydata.info/mettalic/ilmenite.htm
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antiséptico, cicatrizante interno, para tinciones en laboratorio, para estampados y 

tinturar sedas de algodón34. 

 
Figura 6. Estructura química del azul de metileno. Caracterización superficial en fase gas y líquida 

de carbones activados35.   

 

Para la decoloración fotocatalítica de azul de metileno Lakshmi y colaboradores 

proponen el mecanismo de  degradación que se presentan en las Ec. 6 – 13.36  

    ଶ ୦୴ሱሮ  ା ൅  ି (6)  ଶ ൅  ି ՜  ଶି  (7)  ା ൅ ଶ ՜   ୟୢȈ ൅  ୟ୯ା  (8)  ା ൅       ՜            (9)   ୟୢȈ ൅       ՜           (10)  ି ൅  ଶ ՜  ଶ ୟ୯ି  (11) 

                                                             
34 BAUTISTA, Luciano, Degradación de colorantes (Azul de metileno) por métodos electroquímicos, 
Universidad Veracruzana, Facultad de ciencias químicas, Ingeniería química, Noviembre 2011, p.6. 
35 GIRALDO, L., GARCÍA, V. & MORENO, J.; Caracterización superficial en base gas y líquida de 
carbones; Revista de Ingeniería; Bogotá, 2008. 
36 LÓPEZ, A., MACHUCA F. & COLINA, J.,  Decoloración de azul de metileno en agua, Seminario 
Internacional: Visión Integral en el mejoramiento de la Calidad del Agua, Grupo de investigación en 
Procesos Avanzados de Oxidación para Tratamientos Químicos y Biológicos, Universidad del 
Valle, Colombia. 
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 ି ൅  ଶ ൅ ଶ ՜   ଶ ୟ୯ ൅   ୟ୯ି (12)  ଶି ൅       ՜           (13) 

 

El CO2 y los iones de nitrato, amonio y sulfato se producen en la reacción, lo que 

evidencia la mineralización de tinta por la iluminación del catalizador según la 

Ecuación 14 de la oxidación total de la tinta37. 

 ଵ଺ ଵ଼ ଷ ା ൅ ͷͳʹ ଶ ՜ ͳ͸  ଶ ൅ ͵  ଷି ൅   ସଶି ൅ ͸ ା ൅ ͸ ଶ  
(14) 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

                                                             
37 LÓPEZ, A., MACHUCA F. & COLINA, J.,  Decoloración de azul de metileno en agua, Seminario 
Internacional: Visión Integral en el mejoramiento de la Calidad del Agua, Grupo de investigación en 
Procesos Avanzados de Oxidación para Tratamientos Químicos y Biológicos, Universidad del 
Valle, Colombia. 
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4. METODOLOGÍA 

4.1. MATERIALES Y EQUIPOS  

En las Tabla 1 y 2  se resumen los materiales y equipos utilizados para el 

desarrollo del proyecto: 

Tabla 1. Materiales y reactivos usados en la fotodecoloración catalítica de azul de metileno. 

MATERIAL MARCA PRESENTACIÓN 

Agua destilada - Líquido 

NaOH - Solución 

HCl - Solución 

Ilmenita - Polvo 

Azul de metileno Merck Líquido 

Material Volumétrico( Balón, vasos 
precipitados, pipetas) 

SCHOTT/BRAND DURAN 16 

Agitador magnético - 10 

 

Tabla 2. Equipos usados en la fotodecoloración catalítica de azul de metileno. 

EQUIPO MARCA CANTIDAD 

Espectrofotómetro Spectroquant Pharo 320-Merk 1 

Potenciómetro SCHOTT(Instruments).Lab 850 1 

Plancha Agitadora  SCILOGEX MSMS10 1 

Lámparas de radiación UV-20w Opalux 5 

Water quality monitor (turbidímetro) HORIBA U-5000  1 

Balanza analítica  - 1 
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4.2. CARACTERIZACIÓN MORFOLÓGICA Y DE SUPERFICIE DEL MINERAL  

El análisis químico elemental de los minerales se realizó mediante la técnica de 

fluorescencia de rayos X (XRF). El análisis se realizó  en un equipo MagixPro 

PW2440 Philips, provisto de un tubo de rodio con una potencia máxima de 4 KW.  

Para la identificación de las fases presentes en la ilmenita se utilizó la técnica de 

de difracción de rayos X (XRD) y la distribución de tamaño de poro mediante el 

análisis de superficie  Brunauer-Emmett-Teller (BET) para determinar el área total 

de la superficie específica en m2/g. 

 

4.3 PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL  

Los experimentos fotocatalíticos se desarrollaron en vasos de precipitados (Pyrex) 

de 100 ml. La fuente de radiación estaba compuesta por 5 lámparas negras (20 W, 

Opalux®), se ubicaron a una distancia de 5 cm entre la superficie de la solución y 

la fuente de radiación UV. Los experimentos se realizaron a temperatura ambiente 

(18°C). Los valores de pH se ajustaron en el valor deseado mediante la adición de 

soluciones  de 0.01 N NaOH ó 0.01 N HCl y fueron medidos vía pH metro (Schott 

Lab 850). Para todos los experimentos la concentración de la solución de azul de 

metileno fue de 20 ppm. Antes de la irradiación, la solución coloreada estuvo en  

agitación en la oscuridad durante 30 min luego de la adición del mineral. Una vez 

transcurrido este tiempo, las lámparas se encendieron para iniciar la reacción. 

Durante la irradiación, la agitación magnética se mantuvo constante para asegurar 

una suspensión homogénea.  

La concentración de la solución fue determinada a ɉ=662 nm en un 

espectrofotómetro UV–Vis (Merck, Spectroquat Pharo 300). El barrido espectral y 
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la curva de calibración utilizados se muestran en el ANEXO A. El grado de 

fotodecoloración (X), se determinó mediante la expresión que se muestra en la Ec. 

15. 

 ൌ ሺ ଴ െ  ሻ ଴  
(15) 

 

Donde C0 es la concentración inicial de la solución, y C es la concentración de la 

solución al cabo de 3 horas de iluminación. 

Al finalizar el ensayo, las muestras se dejaron sedimentar durante 30 minutos sin 

realizarles ningún tratamiento de filtración. Posterior a esto, se midió la 

absorbancia de cada una de las muestras. Para los ensayos de recuperación del 

catalizador se midió la turbidez (NTU) de las suspensiones cada tres minutos para 

la posterior determinación del porcentaje de turbiedad con respecto al tiempo. 

Mediante las condiciones definidas para cada ensayo en el diseño experimental, 

se evaluó el efecto del pH y la concentración de mineral sobre la precipitación del 

mismo en la suspensión. 

 

4.4.  EVALUACIÓN DE LAS VARIABLES DE PROCESO 

Para la evaluación del efecto de las variables de proceso se utilizó la metodología 

de superficie de respuesta. Esta consiste  en determinar las condiciones óptimas 

de los factores involucrados y obtener un modelo que represente gráficamente la 

relación entre los factores y la respuesta. Con éstos se puede realizar un estudio 

geométrico de la misma38. La representación de la superficie de respuesta se hace 

                                                             
38 BÁRTES, Albert et all; Métodos estadísticos: Control y mejora de la calidad; Ediciones UPC, Barcelona, 
España, 1997, p.120. 
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por medio del ajuste de una función polinomial, en donde los factores son 

representados por las variables. 

 

4.4.1 Variables de entrada 
 

Se seleccionaron dos variables que afectan directamente el proceso fotocatalítico. 

El pH (8 y 10) y la concentración del catalizador (0,1 y 0,4 g/L).  

 

4.4.2 Variables de respuesta 
 

Las variables de respuesta fueron el porcentaje de decoloración y el porcentaje de 

remoción. Después  de obtener los valores de concentración de cada una de las 

muestras se determinó el porcentaje de decoloración mediante la Ec. 16. 

 

Ψ             ൌ  ሾ                ሿ୧୬୧ୡ୧ୟ୪  െ ሾ                ሿ୤୧୬ୟ୪ሾ                ሿ୧୬୧ୡ୧ୟ୪  ൈ  ͳͲͲ 
(16) 

 

La separación del catalizador se llevó a cabo mediante el método de 

sedimentación por gravedad, como indicador se midió la turbidez de cada muestra 

con respecto al tiempo en un intervalo de 6 minutos, tiempo posterior al cual no se 

evidenció variación de la turbidez. Para determinar los porcentajes de remoción de 

cada  una de las muestras se utilizó la Ec. 17. 

 

Ψ         ൌ     ଴  െ    ଺ ୫୧୬   ଺ ୫୧୬  ൈ  ͳͲͲ 
(17) 
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4.4.3 Diseño experimental 
 

Para determinar el efecto del pH y la concentración del mineral sobre la 

decoloración  y sedimentación de éste,  se realizó un diseño experimental de 

superficie de respuesta 22 con puntos estrella. Las corridas experimentales se 

obtuvieron con ayuda del software Design Expert 7.1 Trial Version y se muestran 

en la Tabla 3. 

 

Tabla 3. Diseño experimental de superficie de respuesta 22 para la decoloración fotocatalítica de 

azul de metileno. 

Ilmenita, g/L pH 

 
0.25 

10,41 
10,41 

 
0.10 

 
8.00 

 
0.46 

 
9.00 

 
0.10 

 
10.00 

 
0.25 

 
7.59 

 
0.40 

 
8.00 

 
0.40 

 
10.00 

 
0.25 

 
9.00 

 
0.25 

 
9.00 

 
0.04 

 
9.00 
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5.  RESULTADOS Y ANÁLISIS 
 

5.1 CARACTERIZACIÓN MORFOLÓGICA Y ESTRUCTURAL DEL MATERIAL  
 

5.1.1 Fluorescencia de rayos X (XRF)  
 

Los datos obtenidos por la técnica de fluorescencia de rayos X (XRF) se muestran 

en la Tabla 4.  

Tabla 4. Composición química de la ilmenita, % peso. 

Muestra TiO2  Fe2O3  SiO2 MnO  

Ilmenita  41.6 44.5 8.3 0.7 

 

Se observa que la ilmenita está compuesta en su gran mayoría por TiO2 (41,6%) y 

Fe2O3 (44,5%) casi de manera equimolar,  en esta caracterización se identificaron 

otros compuestos como el MnO que se caracteriza por ser un material conductor y 

el SiO2 que sirve como aislante o soporte para catalizadores. 

  

 5.1.2 Difracción de rayos X (XRD) 
 

El difractograma obtenido para el mineral se muestra en Figura 7. Se observa que 

efectivamente el mineral presenta una composición  de ilmenita, anatasa y rutilo. 

Al comparar este resultado con el patrón de difracción de rayos X del dióxido de 

titanio comercial (Degussa P25) que se muestra en la Figura 8, se observa que el 

mineral presenta los mismos picos de anatasa y rutilo en el intervalo esperado 

(20° - 30°)  sin embargo el pico del rutilo presenciado en el mineral comparado con 

el que se presenta en el patrón de TiO2, es más pronunciado indicando que hay un 

mayor porcentaje de éste en el mineral.   
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(A – Anatasa, R – Rutilo, # – FeTiO3) 

Figura 7. Difracción de rayos X (XRD) para la ilmenita. 

 

 

 

Figura 8. Patron de Difraccion de rayos X (XRD) para TiO2 
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5.1.3 Análisis de superficie  Brunauer-Emmett-Teller (BET) 

Los datos obtenidos por la técnica de análisis de superficie  Brunauer-Emmett-

Teller (BET) se muestran en la Tabla 5.  

Tabla 5. Análisis de Superficie BET. 

Muestra  
SBET 

(m2/g) 

 Área Micro 

porosa (m2/g) 

Volumen de Micro 

poro (cc/g)  

Ilmenita  1.0 1.8 6.3 x 10-4 

 

Se observa que el área superficial de la ilmenita es menor en comparación con la 

del catalizador comercial Degussa P25 (52m2/g)39. Esto demuestra que la 

eficiencia del proceso fotocatalítico no se debe a un buen desempeño en la 

adsorción del contaminante. La acción fotocatalítica del mineral podría ser mayor 

si se modificara la estructura del mineral reduciendo el tamaño de partícula para 

aumentar el área superficial y de esta manera incrementar el contacto del 

catalizador con el sustrato. Otra técnica a utilizar para lograr tal fin es la 

purificación, en la cual se retiran partículas de compuestos aislantes como el SiO2 

que no favorecen la el proceso de fotocatálisis. 

 

5.2  EVALUACIÓN DEL EFECTO DE LAS VARIABLES DE PROCESO 
 

En la Tabla 6 se resumen los resultados obtenidos para la fotodecoloración  

catalítica de azul de metileno y la turbidez. 

                                                             
39 Beata Zielinska, Joanna Grzechulska, Barbara Grzmil, Antoni W. Morawski. Photocatalytic degradation of 
Reactive Black 5 A comparison between TiO2-Tytanpol A11 and TiO2-Degussa P25 photocatalysts. Institute 
of Chemical and Environment Engineering, Technical University of Szczecin, ul. Pulaskiego 10, 70-322 
Szczecin, Poland 2001; p. L2. 
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Tabla 6. Resultados obtenidos en la fotodecoloración catalítica. 

CORRIDA FACTOR A  
ILMENITA % p/p 

FACTOR B  
pH 

DECOLORIZACION 
% 

TURBIDEZ 
 % REMOCION 

1 0.25 10.41 35.07 86.34 
2 0.10 8.00 9.16 71.62 
3 0.46 9.00 23.4 93.97 
4 0.10 10.00 16.91 100 
5 0.25 7.59 7.9 64.15 
6 0.40 8.00 11.34 94.51 
7 0.40 10.00 20.75 61.35 
8 0.25 9.00 29.24 84.00 
9 0.25 9.00 31.02 84.14 
10 0.04 9.00 15.58 63.76 

 

5.2.1 Decoloración de azul de metileno 
 

El análisis de varianza (ANOVA) del experimento los dos factores es 

proporcionado por el software Design Expert 7.1 Trial Version, los resultados se 

muestran a continuación en la Tabla 7. 

Tabla 7. Análisis de varianza para la fotodecoloración catalítica de azul de metileno. 

Fuente Suma de 
Cuadrados 

Grados de 
Libertad 

Media 
Cuadrada Valor F Valor p 

Model 683.24 5 136.65 4.18 0.0953 
A-Ilmenita 38.26 1 38.26 1.17 0.3402 
B-pH 386.20 1 386.20 11.81 0.0264 
AB 0.69 1 0.69 0.021 0.8916 
A2 213.28 1 213.28 6.52 0.0630 
B2 154.00 1 154.00 4.71 0.0958 
Falta ajuste 129.20 3 43.07 27.19 0.1398 
Error total 1.58 1 1.58 

  Total Corr. 814.03 9       
R2 = 83,93% 

 

En la última columna de la Tabla 7 se evidencian con un intervalo de confianza del 

95%, los factores más influyentes en el proceso de fotodecoloración que son, los 
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datos que presentan un valor p menor a 0,05. Para éste caso, se determina que el 

factor B o el pH es el dato más relevante. En el estudio se obtuvo un R2 del 

83,93% que indica que hay una buena relación entre los resultados calculados y 

los obtenidos, es decir que hay una proximidad entre el modelo cuadrático y los 

datos experimentales registrados. 

Se usa una ecuación cuadrática (Ec. 18) para llevar a cabo el análisis estadístico 

mediante el ajuste de datos. Con ella se predicen las condiciones óptimas del 

proceso de decoloración catalítica de azul  de metileno. 

 ൌ  Ⱦ଴ ൅ ෍ߚ௜ ୧௞
௜ୀଵ ෍ߚ௜௜ݔ௜ଶ௞

௜ୀଵ ൅෍ ෍ Ⱦ୧୨ ୧ ୨௞
௝ୀ௜ାଵ

௞
௜ୀଵ  

(18) 

  

Donde Ⱦ0 es un coeficiente constante, Ⱦi es un coeficiente lineal, Ⱦii es un 

coeficiente cuadrático, Ⱦij es un coeficiente de interacción, k es el número de 

factores estudiados y optimizados en el experimento, y los términos xixj y xi
2 

representan la interacción y los términos de segundo grado, respectivamente40. El 

modelo cuadrático arrojado por el software se representa en la Ec. 19. Ψ             ൌ  െͷͳͺǤͷ͵ͻͶͷ ൅ ሺͳͶʹǤ͸ͶͶͷ ൈ ሾ        ሿሻ൅ ሺͳͳͲǤ͸ͳͶͷͷ ൈ   ሻ ൅ ሺʹǤ͹͸͸͸͹ ൈ ሾ        ሿ ൈ   ሻെ ሺ͵ͲͷǤͺͷͶͶͺ ൈ ሾ        ሿଶሻ െ ሺെͷ͹ͻ͹͸ͺ ൈ    ଶሻ 
 

 

(19) 

La Figura 9 muestra la proximidad entre los datos experimentales y la predicción 

del modelo arrojado por el software. 

                                                             
40 CHEN, Guo et all; Optimization of combined microwave pretreatment–magnetic separation 
parameters of ilmenite using response surface methodology; Powder technology, 2012, p.60. 
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Figura 9. Datos predichos vs datos experimentales. 

 
Se valida que el ajuste de los datos fue bueno, pues no se observa gran diferencia 

entre los valores esperados y los reales, además se soporta en que el análisis de 

varianza presenta una correlación por encima del 80%. 

 

Así mismo, se evidencia en el gráfico de probabilidad normal (Figura 10) que los 

datos no se alejan mucho de la línea recta con ordenada igual a 0 y pendiente 1, 

por lo cual se puede inferir que no se presentaron anormalidades, es decir que el 

modelo cuadrático es válido y que los datos obtenidos por medio del software 

presentan alta confiabilidad. 
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Figura 10. Gráfica de probabilidad normal. 

 

 

En la Figura 11 se muestra la superficie de respuesta de las variables 

independientes con respecto a la dependiente, en ella se representan los datos 

pronosticados por el software según el modelo cuadrático (Ec. 19).  A simple vista, 

se infiere que el porcentaje de decoloración se ve favorecido al aumentar el valor 

del pH y a concentraciones de ilmenita alrededor de 0,25 g/L. Sin embargo, el 

software identifica que a condiciones de pH de 9,61 y 0,28 g/L de ilmenita se 

encuentra el  punto óptimo en el cual se maximiza la variable de respuesta del 

proceso. La zona óptima se ve representada en las áreas de color rojo y naranja 

de la superficie de respuesta y de las líneas de contorno (Figura 12).  
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Figura 11. Superficie de respuesta para la decoloración fotocatalítica de azul de metileno. 

 

 
Figura 12. Líneas de contorno para la decoloración fotocatalítica de azul de metileno. 
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Para evaluar el efecto de las variables de proceso se analiza la Figura 13 que 

muestra la interacción entre  las dos variables independientes.  

 

 
Figura 13. Interacción pH- Ilmenita para la decoloración de azul de metileno. 

 

Se observa que no se presenta interacción entre el pH y la concentración de 

catalizador, pues a medida que incrementa el valor de pH la respuesta se ve 

favorecida y así mismo ocurre al aumentar la concentración del mineral.  

En la Figura 14 se muestra el efecto que tiene la concentración de catalizador 

sobre el porcentaje de decoloración del contaminante, se evidencia un máximo en 

0,28 g/L que implica que hacia los extremos del intervalo evaluado la respuesta no 

se verá favorecida. 
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Figura 14. Efecto de la concentración de catalizador sobre el porcentaje de decoloración de azul de 

metileno. 

 

 

Figura 15. Efecto del pH sobre el porcentaje de decoloración de azul de metileno. 
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En la Figura 15 se muestra la tendencia del porcentaje de decoloración con 

respecto a tres ensayos experimentales con las mismas condiciones de 

concentración de catalizador. Se determina que a medida que el valor del pH 

aumenta, la actividad fotocatalítica se ve favorecida. Su eficiente actividad en 

medios con valores de pH más altos se debe a que por encima del punto de cero 

carga (pHZ) de la Ilmenita que es 6,3 (ver Tabla 8),  el catalizador se cargará 

negativamente, y atraerá partículas con carga opuesta como lo es el contaminante 

trabajado. Ésta situación genera que la reacción de oxidación se lleve a cabo con 

mayor facilidad debido a que se asegura el contacto entre las partes involucradas 

en el proceso de fotocatálisis, asegurando una mejor respuesta en la decoloración 

del azul de metileno. 

 

 
Tabla 8. Propiedades de minerales semiconductores41. 

 

 
 

 
 

                                                             
41 SCHOONEN, Martin; XU, Yong y STROING, Daniel, An introduction to geocatalysis, Journal of 
Geochemical Exploration, ELSEVIER, 1998, p.208. 
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5.2.2 Turbidez  
 

Como se mencionó en la sección 4.5 la separación del catalizador se realizó por 

medio de sedimentación por gravedad. El análisis de varianza de los factores que  

están directamente relacionados con la remoción del mineral se muestra a 

continuación en la Tabla 9. 

 

Tabla 9. Análisis de varianza para la fotodecoloración catalítica de azul de metileno. 

Fuente Suma de 
Cuadrados 

Grados de 
Libertad 

Media 
Cuadrada Valor F Valor p 

Model  3847.87 6 641.31 8.81 0.0510 

A-Ilmenita 221.14 1 221.14 3.04 0.1797 

B-pH 123.83 1 123.83 1.70 0.2832 

AB 1507.38 1 1507.38 20.70 0.0199 

A2 26.99 1 26.99 0.37 0.5857 

B2 13.86 1 13.86 0.19 0.6921 

AB
2
  1719.37 1 1719.37 23.61 0.0166 

Falta ajuste 218.45 3 72.82   

Error total 40.86 1 40.86   

Total Corr. 4066.32 9       

R2 = 94,63% 
 

El análisis de varianza (ANOVA) realizado por el software indica que los 

parámetros más influyentes del proceso con un intervalo de confianza del 95 % 

son AB y AB2. En donde A es la concentración de mineral y B es el pH. Al realizar 

un ajuste de datos se logró un R2 igual a 94,63%, lo que indica una buena 

correlación entre estos. 
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El software Desing Expert Trial Version modeló la manera de obtener el porcentaje 

de remoción del catalizador manteniendo el  intervalo de confianza como se 

presenta en la Ec. 20. 

 

En la Figura 16 se comparan los datos reales con los predichos por el software, 

estos se comportan de manera similar entre ellos infiriendo que el modelo cúbico 

modificado se puede trabajar de manera  confiable. 

 

 

Figura16. Gráfica de datos predichos vs Actuales para la turbidez. 

 

ൌ ܢ܍܌ܑ܊ܚܝ܂% ͵ͷͷͲǤ͵Ͳെ ሺͳͶ͹ͳ͵Ǥͺ͸ ൈ         ሻ െ ሺͺͳͶǤʹͻ ൈ    ሻ  ൅ሺ ͵͵ͻͺǤͳͶ ൈ         ൈ   ሻ ൅ ሺͳͲͺǤͺͲ ൈ         ଶሻ  ൅ ሺͶ͹Ǥʹ ൈ   ଶሻ Ȃ ሺͳͻͷǤͻ͹ ൈ         ൈ   ଶሻ 
(20) 
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La Figura 17 muestra que los datos obtenidos del modelo de turbidez realizado  

por el software Desing Expert 7.1 Trial Version, están dentro de los parámetros 

normales y se puede confiar en los valores obtenidos.   

 

 

Figura17. Gráfica de probabilidad normal para la turbidez. 
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confirma con el comportamiento de las líneas de contorno que se muestran en la 

Figura 20. 

 
Figura18. Efecto de las interacciones entre variables para la turbidez. Design Expert 7.1. 

 

Las Figuras 19 y 20 muestran la superficie de respuesta y líneas de contorno del 

experimento. La forma de silla de montar es característica de procesos con 
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de turbidez específicamente a pH 10 y 0,15 g/L. 
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Figura 19. Superficie de respuesta para la turbiedad del azul de metileno 

 
Figura 20. Líneas de contorno para la turbiedad del azul de metileno. 
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Para evaluar el efecto que tiene el pH sobre el porcentaje de separación del 

mineral en la zona óptima, se identifican dos ensayos experimentales a diferentes 

condiciones de pH y de concentración de catalizador  igual a 0,10 g/L. En la Tabla 

10 se resumen las condiciones de cada una de las muestras que hacen parte del 

análisis. 

Tabla 10. Ensayos seleccionados a diferentes condiciones de pH. 

CORRIDA CONCENTRACIÓN 
DE ILMENITA [g/L] pH 

2 0,1 8,0 

4 0,1 10,0 
 

 

Para el análisis, el cálculo de la variable de respuesta se hace con respecto a un 

tiempo igual a 6 minutos. En la Figura 21 se observa que el porcentaje de 

decoloración de la muestra que se encuentra a pH 8,0 es bajo en comparación 

con el que presenta la muestra a pH 10,0.  

Se determina que en la medida en que se incrementa el valor del pH, el porcentaje 

de separación del catalizador es mayor. Lo anterior puede deberse a que cuando 

el medio se encuentra a condiciones de pH por encima del punto de carga cero, el 

catalizador se carga negativamente y causa una mayor adsorción del 

contaminante sobre la superficie porosa del mineral incrementando el peso del 

mismo.  Al aumentar el peso del catalizador, la sedimentación se va a ver 

favorecida. 
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Figura 21. Efecto del pH sobre el porcentaje de separación del catalizador. 
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En la Figura 22 se observa que al cabo de tan solo 6 minutos, la muestra que 

posee una mayor concentración de catalizador presenta un porcentaje alto 

(100%). Se evidencia entonces que el porcentaje de separación del mineral se ve 

favorecido en la medida que disminuye el valor de la concentración de ilmenita, lo 

que confirma los resultados obtenidos en el análisis estadístico. 

 

 

Figura 22. Efecto de la concentración ilmenita sobre el porcentaje de separación. 
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CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES 
 

Se determinó por medio de las técnicas de fluorescencia de rayos X (XRF), 

difracción de rayos X (XRD) y análisis de superficie Brunauer-Emmett-Teller (BET) 

que el mineral está compuesto por TiO2 (41,6%), Fe2O2 (44,5%), SiO2 (8,3%) y 

MnO (0,7%), adicionalmente se evidenció que dicho mineral  presenta un mayor 

porcentaje de ilmenita y rutilo comparado con el TiO2 comercial (Degussa P25). En 

cuanto a la eficiencia del proceso fotocatalítico el mecanismo es regido por el 

potencial que como fotocatalizador tiene la ilmenita y no por el desempeño que 

tiene en la adsorción del contaminante dada su baja área superficial (1 m2/g). 

Se determinó por medio del método de superficie de respuesta que a condiciones 

de pH 9,61 y concentración de catalizador de 0,28 g/L la actividad fotocatalítica se 

hace más eficiente. Lo anterior se debe a que a un pH superior al punto de cero 

carga de la ilmenita (6,3), el catalizador se carga negativamente causando una 

mayor atracción del contaminante hacia su superficie. 

Se identifica que la ilmenita (FeTiO3) es un mineral que puede ser empleado 

confiablemente como catalizador para los procesos de fotocatálisis.  Se presenta 

como una alternativa más económica para dichos procesos en comparación a los 

catalizadores convencionales por no requerir el procedimiento de dopaje con 

metales, lo cual es debido a su capacidad de activación en un ancho de banda 

que incluye tanto el espectro visible como el UV. 

Se logró una separación y recuperación efectiva del catalizador mediante el 

método de sedimentación por gravedad donde se observa la incidencia de 

variables como el pH y la concentración en la turbidez, afectando de manera 

directa la separación del  catalizador. Las condiciones óptimas se dan a un pH 10 

y una concentración del mineral de 0,15 g/L. A medida que aumenta el valor del 
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pH, incrementa la capacidad de adsorción del catalizador causando un peso 

mayor del mismo que facilita su sedimentación. 

Para posteriores investigaciones, se recomienda incrementar el área superficial 

del mineral como también realizar un proceso adecuado de purificación en el cual 

se eliminen materiales aislantes para obtener una mejor efectividad en el 

rendimiento del proceso fotocatalítico. 
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ANEXO A. Procedimiento experimental 
 

Se realizó un barrido espectral de una solución de azul de metileno para 

determinar la longitud de onda en la cual se realiza la lectura de absorbancia de 

las muestras. 

Se puede observar que en la Figura 4 hay tres picos donde el azul de metileno 

presenta mayor absorbancia en 294, 611 y 662 nm respectivamente. El pico más 

alto indica el mayor grado de absorbancia de la muestra es decir,  donde se 

presenta la mayor concentración, así que en dicha longitud de onda se deberán 

leer las absorbancias en este caso el pico más alto es de 662nm. Los datos del 

barrido espectral se muestran en el ANEXO A.   

 

Figura 4. Absorbancia del azul de metileno 
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Después de determinar la longitud de onda en la cual se interpretaron los 

resultados, se procedió a realizar una curva de calibración a diferentes 

concentraciones de azul de metileno a la longitud de onda determinada, para la 

posterior determinación de la decoloración de dichas muestras. 

En la Figura 5 se observa la curva de calibración a bajas concentraciones de azul 

de metileno. 

Figura 5. Curva de calibración azul de metileno a 622nm
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ANEXO B. Barrido espectral de azul de metileno 
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