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Resumen y Abstract Y

Resumen

El presente documento, presenta el aprovechamiento de aguas residuales provenientes
de la industria del cromado para aplicacion fotocatalitica mediante recubrimientos de TiO»
obtenidos por plasma electrolitico; para los recubrimientos de TiO. obtenidos mediante
oxidacion electrolitica por plasma (PEQO) se utilizaron ciclos de trabajo del 5%, 20% y 35%,
con esto no se busca la eliminaciébn de metales pesados que componen las aguas
residuales, sino que se plantea la utilizacion de estos, de manera particular el cromo, para
aplicaciones importantes en el campo de la investigacion cientifica, y asi encontrar un
proceso adecuado que ayude al manejo de aguas residuales que son dificiles de tratar y
generan una grave contaminacion en cuerpos hidricos. Sometiendo a fotocatdlisis
heterogénea los recubrimientos obtenidos por PEO con el fin de limpiar aguas sintéticas
cromadas, se evidencia segun los resultados de absorbancia que todos los recubrimientos
son efectivos en la limpieza de las aguas mediante esta técnica, y que las laminas de ciclo
de trabajo de 20% y 35%, muestran valores cercanos en los resultados de absorbancia,
por lo que el proceso para las laminas de 20 % requiere menor potencia en la sintesis, es

atil afirmar que es mas viable el uso de estas para futuras aplicaciones.

Palabras clave: Aguas residuales, Cromo, TiO,, Fotocatalisis, Plasma electrolitico,

Contaminacion.
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Use of wastewater from the chrome plating industry for
photocatalytic application using TiO2 coatings obtained
by electrolytic plasma

Abstract

This document presents the use of wastewater from the chrome plating industry for
photocatalytic application through TiO2 coatings obtained by electrolytic plasma; for the
TiO2 coatings obtained by plasma electrolytic oxidation (PEO) work cycles of 5%, 20% and
35% were used, with this the elimination of heavy metals that make up the wastewater is
not sought, but rather the use of these, particularly chromium, for important applications in
the field of scientific research, and thus find a suitable process that helps manage
wastewater that is difficult to treat and generates serious pollution in water bodies.
Subjecting the coatings obtained by PEO to heterogeneous photocatalysis in order to clean
chrome synthetic waters, it is evidenced according to the absorbance results that all the
coatings are effective in cleaning the waters by means of this technique, and that the work
cycle sheets of 20% and 35%, show close values in the absorbance results, so the process
for the 20% sheets requires less power in the synthesis, it is useful to state that the use of

these for future applications is more viable.

Keywords: Wastewater, Chromium, TiO, , Photocatalysis, Electrolytic plasma,

Pollution.
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1. PRELIMINARES 1

OBJETIVOS

Objetivo General
Sintetizar compuestos de TiO, obtenidos por oxidacion electrolitica por plasma,
empleando aguas residuales de la industria del cromado para procesos

fotocataliticos.

Objetivos Especificos

e Obtener recubrimientos de TiO, por oxidacion electrolitica por plasma,
tomando como electrolito aguas residuales de la industria del cromado.

e Caracterizar morfoldgica, quimica, estructural, y épticamente mediante
AFM, SEM, DRX, y UV VIS los recubrimientos TiO,.

e Estudiar la variacién de la porosidad de los recubrimientos TiO, mediante
imégenes térmicas.

e Analizar la actividad fotocatalitica de los recubrimientos de TiO,.



2 APROVECHAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES PROVENIENTES DE LA INDUSTRIA DEL
CROMADO PARA APLICACION FOTOCATALITICA MEDIANTE RECUBRIMIENTOS DE TIO2
OBTENIDOS POR PLASMA ELECTROLITICO

1.PRELIMINARES

1.1 Introduccion

Segun resolucion 0631 del 2015, las aguas residuales tienen su origen en las
viviendas residenciales, asi como en las instalaciones que desarrollan actividades
industriales, comerciales o de servicios y corresponden a las aguas residuales de
los servicios sanitarios, asi como de los sistemas de limpieza, areas de cocinas,
pocetas de lavado de elementos de aseo, etc. Las composiciones de las aguas
residuales varian de acuerdo a la procedencia, en la mayoria de casos, estas se
componen principalmente de proteinas, carbohidratos, grasas, aceites, urea,
microorganismos y un gran niamero de compuestos organicos asociados a estos
usos, no obstante, el origen de las aguas residuales es muy diverso; sin embargo,
podemos decir que estas se clasifican en: “Aguas Residuales Domésticas (ARD),
Aguas Lluvias (ALL), Residuos Liquidos Industriales (RLI), y Aguas Residuales
Agricultura (ARA)” (Jaramillo & Arias, 1985).

El origen de las aguas residuales provenientes de RLI, genera gran preocupacion
en cuanto a la amenaza del suministro de agua limpia. La industria del cromado
conlleva procesos de bafios quimicos con cromo, este un metal pesado muy
utilizado a nivel industrial y muchas veces es vertido directamente a los cuerpos de
agua, provocando su degradacién. El cromo hexavalente Cr (VI) es la forma toxica
del cromo metalico, producido principalmente en procesos industriales utilizados
para la galvanoplastia, fabricacion y soldadura de acero inoxidable, pigmentos,
tintes, entre otros. El otro, el cromo hexavalente (VI) representa un riesgo
significativo para la salud. a los humanos, afectando en mayor medida a los
humanos, ya que este compuesto puede causar reacciones alérgicas en la piel, al

ser inhalado también puede causar irritacion y hemorragias nasales, o en mayor



1. PRELIMINARES 3

medida puede debilitar el sistema inmunoldgico, causar dafio renal y hepatico,

cancer de pulmén, e incluso la muerte (Castiblanco Y. & Perilla A., 2019).

Asi, aunque se han desarrollado procesos tecnolégicos para la eliminacion de
metales pesados de las aguas residuales, la implementacién de estos procesos
sigue demandando grandes cantidades de dinero y por eso, la presencia de
metales pesados en el agua es un detonante de contaminacién, ademas la
eliminacién de estos resulta compleja y dispendiosa, presentando el inconveniente
gue todos los tipos de tratamientos generan a su vez residuos (L6épez, Gonzalez,
& Guzman, 2016). Uno de los procesos mas utilizados para efluentes contaminados
con Cr (VI), es el tratamiento fisico quimico de fotocatalisis con diéxido de titanio
(TiO,), este ha sido estudiado y ampliamente utilizado en muchas aplicaciones
debido no solo a su fuerte capacidad oxidante sino también a su capacidad para
descomponer contaminantes organicos (Fujishima A. & Zhang X., 2006), super
hidrofilico (Wang R. et al., 1997), estabilidad quimica, larga durabilidad, no

toxicidad, bajo costo y transparencia a la luz visible.

El TiO, es un semiconductor muy usado debido a su baja toxicidad y alta
estabilidad quimica, sus propiedades fotocataliticas hacen atractivo este material
para ser estudiado (Qin et al., 2020) (Wang et al., 2020) (Qi et al., 2016). La
utilizacién de TiO, como fotocatalizador, es empleado en investigaciones y pruebas
piloto debido a que la implementacibn de estos procesos, conllevan una
disminucién en la generacion de residuos; aunque existen variedad de métodos de
sintesis de este material, la oxidacion electrolitica por plasma adquiere relevancia
por su bajo costo, y bajo efecto medioambiental. El presente estudio plantea el
aprovechamiento de aguas residuales provenientes de la industria del cromado
para aplicacion fotocatalitica mediante recubrimientos de TiO, obtenidos por
plasma electrolitico. De esta forma, no se busca la eliminacion de metales pesados
gue componen las aguas residuales, sino que se plantea la utilizacion de estos, de
manera particular, el cromo para aplicaciones importantes en el campo de la

investigacion cientifica.
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CROMADO PARA APLICACION FOTOCATALITICA MEDIANTE RECUBRIMIENTOS DE TIO2
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1.2 Antecedentes generales

A través de los afos, se han realizado varios estudios alrededor de la investigacion
planteada mediante este proyecto, a continuacion, se presenta una breve

descripcion del estado del arte referente a los temas de interés.

La integracion del cromo como objeto de estudio y procesos industriales en
Colombia, se ha usado principalmente en la industria metalurgica, correspondiente
a un valor aproximado del 90 % de apoderamiento en metalurgia, un valor de
apoderamiento del 5 %, corresponde a procesos de produccion de acero
inoxidable, en la industria de las fundiciones y el 5 % restante, hace referencia a la
produccion de ladrillos refractarios usados para la fabricacion de hornos
industriales de alta temperatura y hornos de vidrio, y en la industria quimica que lo
utiliza para elaborar productos derivados del cromo, en la elaboracion de metal
cromado (Servicio Geoldgico Colombiano, 2019) (UPME, 2020).

El proceso de cromado se realiza en una celda electroquimica, a partir de una
disolucion de acido cromico (H,Cr0,) que cumple el papel de electrolito, el proceso
se lleva a cabo a altas temperaturas (> 40°C). En elemento de plomo actia como
anodo en el proceso y el catodo corresponde a la pieza que se va a cromar. Desde
la fisica, durante este proceso se lleva cabo, lo que ocurre internamente es la
circulacion de iones de cromo de la disoluciéon electrolitica y se depositan como
cromo metdlico en la superficie de la muestra a recubrir (Electro Niquel Forcéan,
2020), de ahi surgen residuos toxicos que llevan en su composicion Cr (VI), que
corresponde a una fuente de alta contaminacion en aguas residuales procedentes

de los procesos de la industria de cromado.

Como alternativa al tratamiento de aguas residuales, surge el proceso de
fotocatalisis heterogénea, definida como la aceleracion de una reaccion quimica,

ocasionada por la absorcion de luz por parte de un fotocatalizador, que
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generalmente es un semiconductor (Gaya, 2014), cuando se desarrolla este
proceso de oxidacién — reduccion (Ibhadon & Fitzpatrick, 2013), interiormente por
medio de la fisica se puede describir lo ocurrido partiendo del punto donde el
fotocatalizador es irradiado con energia igual o mayor al bandGap propio del
material, en ese momento se producen pares entre electrones y huecos presentes
en el semiconductor que reacciona con las especies absorbidas en su superficie y
gue aunque en algunos casos no se logra esas interacciones, se presenta un
proceso de recombinacion y disipacién de energia, de esta forma, el electrén
generado en el proceso se convierte en un agente reductor y el hueco en un agente

oxidante.

Entre los semiconductores mas utilizados como fotocatalizadores, se tiene el TiO,,
como material promisorio, debido a sus propiedades Opticas y electronicas,
estabilidad quimica, anfotericidad y bajo costo. Este semiconductor posee,
ademas, dos estructuras cristalinas estables, la rutila con bandGap de 3.0 eV y la
anatasa con bandGap de 3.2 eV, la anterior es una caracteristica de gran
relevancia en el estudio planteado, pues es posible excitarlo con irradiacion en el
rango del ultravioleta (Litter, 2009). Los procesos de fotocatalisis heterogénea en
los que se ha utilizado Ti0O, poseen ciertas ventajas, entre las que se tiene que los
procesos se pueden realizar a temperatura y presion atmosférica ambiente, no es
selectiva y posee una alta eficiencia, de esta forma facilita la degradacion de una
gran diversidad de especies quimicas y representa ahorro en costos por consumo

de energia eléctrica.

Por otra parte, en el area de recubrimientos aplicados para la proteccion al
desgaste, la corrosion y el sector de decoracién; se tiene el proceso de oxidacion
electrolitica por plasma (PEO, por sus siglas en inglés) correspondiente a una
técnica derivada del anodizado convencional, usada para formar recubrimientos
ceramicos principalmente de aluminio, magnesio, titanio y sus aleaciones (Lu et al.,
2016). El proceso PEO funciona gracias a la generacion de voltaje mediante una
fuente AC o DC que produce un plasma sobre la superficie por medio de

microdescargas con altas temperaturas comprendidas en el rango de 5000 K —
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7000 K y presiones maximas de 100 MPa; fisicamente se describe el proceso
resultante, como una localizacion de alta energia, asi es como la alta energia
localizada, forma capas de oxido sobre la superficie del material (Gnedenkov et al.,
2016). Al comparar este proceso, con los procesos de anonizado convencionales,
la oxidacion electrolitica por plasma genera recubrimientos ceramicos con mayores
espesores (Jiang & Wang, 2010) ademéas de mejorar las propiedades en los

recubrimientos, como:

- Mayor resistencia al desgaste por corrosion y exposicion a altos

valores de temperatura y electricidad.

- El deterioro calculado del material al ser sometido al proceso es

minimo.

- Es adecuado para procesos de recubrimiento en piezas de diferentes

geometrias y tamafios.
- El costo de operacion comparado con los convencionales es bajo.

- Durante el proceso, no hay emisiones de nocivas para la salud o el

medio ambiente

Entre los metales mas usados en los procesos de oxidacion electrolitica por
plasma, se encuentra con excelentes propiedades en el &rea, el titanio, este se
destaca por su buena resistencia, baja densidad, alto punto de fusién y
biocompatibilidad, es por la gran variedad de propiedades que el titanio tiene un
amplio campo de aplicaciones (Stojadinovi¢ et al., 2011). Para el caso particular
del trabajo planteado, se toma la aplicacion de fotocatalisis, asi, los recubrimientos
fotocataliticos de TiO, por oxidacion electrolitica por plasma adquieren relevancia
e interés en el area de la investigacion cientifica de forma que existen diversos
estudios que reportan el uso de TiO, obtenido por PEO en aplicaciones
fotocataliticos en la degradacion de carbamazepina (Murgolo et al., 2019), azul de
metileno (Kim et al., 2016) y la Rodamina B (Wang et al., 2016).
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1.3 Descripcion del problema

La preocupacion por la generacién de las aguas residuales y sus tratamientos es
una problematica que ha tomado fuerza en este siglo, ya que se ha presentado una
concentracion suficientemente importante que amenaza el suministro de agua
limpia. El tratamiento de aguas residuales se divide en cuatro etapas, las cuales se
clasifican de la siguiente manera: pretratamiento (remociéon de soélidos en
suspension crudos, grasas), tratamiento primario (remocion parcial de sélidos en
suspension y materia organica por gravedad), tratamiento secundario (remocién de
sélidos en suspension y materia organica) y tratamiento terciario (eliminacion de
residuos no eliminados por procesos secundarios, incluido el cromo (Cr) (Meneses
Y. etal., 2018).

Los procesos de eliminacion de metales pesados en aguas residuales resultan
costosos y poco eficientes, debido a que la inclusion de procesos conlleva la
generacion de nuevos residuos. En la industria del cromado, el cromo por sus
propiedades aplicadas para proporcionar mejoras en la resistencia a la corrosion
de los materiales, en muchos procesos fisicos, quimicos y fisico-quimicos, es
vertido a las fuentes hidricas, generando contaminacién y deterioro de las mismas;
asi, segun lo reportado por la Organizacién Mundial de la Salud (OMS, 2006)
evalla el cromo como un material de alto riesgo en la salud de humanos y animales,

por su potencial mutagénico, genotoxico, carcinogeénico y teratogénico.

Asi, existe gran variedad de tratamientos para tal fin. Dentro de estos tipos de
tratamientos, adquiere relevancia la fotocatalisis heterogénea para procesos
alternativos en el tratamiento de aguas residuales. La ventaja sobre otros procesos
como: ésmosis inversa, intercambio idnico, micro y ultrafiltracion, se basa en el uso
de radiacién solar o radiacibn UV para mineralizar contaminantes sin producir
sustancias mas téxicas durante el proceso, que ademas se puede realizar en

periodos cortos de tiempo y no genera contaminantes secundarios.
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1.4 Pregunta de investigacion

Por medio del planteamiento de este trabajo investigativo, se pretende responder

a la siguiente pregunta de investigacion:

¢,Cémo se puede lograr el aprovechamiento de aguas residuales
provenientes de la industria del cromado para aplicacion fotocatalitica

mediante recubrimientos de TiO, obtenidos por plasma electrolitico?

1.5 Justificacion

El tratamiento de aguas residuales ha sido objeto de estudio desde diferentes areas
de la ciencia, los estudios se centran en la busqueda de procesos de remocion de
metales pesados que componen estas aguas, debido entre otras cosas a que en
los Ultimos afios se ha incrementado el interés por salvaguardar y disminuir la
contaminacion sobre el medio ambiente ocasionada por variedad de actividades
gue se desarrollan en pro de avanzar a nivel tecnolégico y facilitar los procesos del
diario vivir de las personas, por eso alrededor del mundo, particularmente en
Colombia, han surgido intervenciones legales que buscan regular las actividades
industriales, estas ultimas las causantes principales de contaminacion sobre los

ecosistemas. (Chavez Porras et al., 2009)

Con el pasar de los afos los procesos legales a los que se enfrentan las diferentes
industrias son cada vez mas estrictos, por eso es necesario el desarrollo de nuevas
investigaciones sobre métodos que se enfoquen al menos en uno de los factores
importantes que generan innovacién en los diferentes campos de desarrollo
cientifico, en un caso mas particular enfocandose al tratamiento de aguas
residuales que contengan metales pesados como el cromo. Asi es como surge el
interés de investigacion por medio del cual, no solo se busca estudiar el tratamiento
de aguas residuales, sino que busca ademéas del tratamiento, el aprovechamiento

de aguas residuales que provienen de la industria del cromado para aplicaciéon
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fotocatalitica mediante recubrimientos de TiO, obtenidos por plasma electrolitico.
De esta forma, no se busca la eliminacion de metales pesados que componen las
aguas residuales, sino que se plantea la utilizacién de estos, de manera particular,

el cromo para aplicaciones importantes en el campo de la investigacion cientifica.
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2. MARCO TEORICO

2.1 Aguas Residuales

Las aguas residuales industriales provienen generalmente de actividades
industriales tales como son aguas de proceso, limpieza, refrigeracion,
ablandamiento, filtracion, intercambio iGnico, entre otros. En algunos casos el agua
es recirculada en los mismos procesos; una vez reutilizada se debe tratar antes de
ser vertida ya sea a un cuerpo de agua o a una red de alcantarillado para asi dar

cumplimiento con las normas sanitarias vigentes.(Chavez Porras et al., 2009)

Tristemente no es una novedad el hecho de que la alteracion negativa de espacios
y recursos naturales es un dafio colateral de procesos industriales o mal manejo
de desechos de los centros de poblacién, siendo un problema que escala
rapidamente es, no solo una necesidad, si no una obligacién el encontrar
soluciones sostenibles para la preservacion ambiental y el agua es un medio de
transporte masivo de sustancias nocivas por lo que es un foco primario de

contaminantes.

En la busqueda de soluciones para esta probleméatica se ha desarrollado técnicas
plausibles para reducir contaminantes, sin embargo, las regulaciones legales
tienden a ser menos permisivas sobre el nivel tolerado de residuos en las aguas,
por lo que las investigaciones deben continuar en su afan de purificar el agua de
metales pesados, concentraciones de quimicos industriales (como bases o acidos)
u otros productos como colorantes. Un método prometedor es la oxidacion
fotocatalitico que usa la radiacion ultravioleta con el fin de lograr la oxidacion de los
compuestos contaminante formando radicales hidroxilos. (Al Afghani & Anawati,
2021)
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Este tratamiento podria ser un complemento o sustituto del tratamiento secundario
el cual posee restricciones a su alcance dependiendo de los contaminantes
presentes, pues es poco efectivo ante estructuras polifendlicas, un pH inadecuado,
una temperatura ambiente poco favorable entre otros mientras la oxidacién

fotocatalitico es menos susceptible.

A pesar de ser algo sabido desde hace mucho el tema de la contaminacion
ambiental no es hasta los afios recientes que se ha convertido en una preocupacion
a nivel gubernamental por los visibles estragos a los ecosistemas, debido a esto se
ha implementado progresivamente politicas ambientales (mundialmente por
suerte) que fomentan la responsabilidad industrial de desechos y subproductos,
reciclaje de material que lo permita, practicas sostenibles entre otros.(Aliofkhazraei
et al., 2021)

Estudios recientes sobre aguas residuales industriales galvanicas han arrojado
altos niveles toxicos para el medio ambiente, pero a su vez se proponen
alternativas de tratamiento y posible recuperacion de metales pesados como el

proceso de electrocoagulacion.

2.2 Fotocatalisis Heterogénea

Es un método de oxidacién que consiste en situar un sélido dentro de la solucién
gue desencadene reacciones de oxidacién y reduccién, este sélido se trata
usualmente de un semiconductor con una banda ancha. Este método se usa ante
compuestos organicos basandose en usar la energia extraida de la luz dentro del

espectro visible o fuera de este (ultravioleta) para degradarlos gracias al sélido.

Dentro de los catalizadores posibles, contrastando su eficiencia, propiedades y su
precio actual, se tiene al didéxido de titanio (TiO2), en pruebas de degradacion
fotocatalitica en el campo agropecuario se ha obtenido resultados prometedores.
Este catalizador se ha mostrado efectivo para la destruccibn de compuestos

contaminantes organicos que llegan a tener métodos tradicionales de limpieza
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peligrosos debido a su complejidad como medicamentos y residuos de los

colorantes o pesticidas.

Sin embargo, evidentemente no es la Unica opcion, existen otros catalizadores
ideales por su aspecto econémico y la energia necesaria para excitarlos, esto
ultimo es relevante pues si la energia minima necesaria entra en el espectro de la
radiacion solar que llega a la tierra podrian tener un uso para su implementacién
real en campo, por ello las opciones se ven mas limitadas si persigue este fin.

Algunos catalizadores son ZnO, CdS, 6xidos de hierro, WOs3, ZnS.

Buscando una implementacion real sobre el territorio colombiano podriamos
pensar en areas cuyas superficies reciban estadisticamente una cantidad anual de
radiacion solar lo suficientemente significativa para sopesar la idea de instalar
tecnologias adaptadas al terreno que limpien aguas relacionadas a actividades
agricolas o agropecuarias usando la radiacién solar como fuente y un catalizador
como el dioxido de titanio. Colombia tiene una ventaja geografia al ubicarse sobre
la linea del Ecuador, asi pues, se tienen muchas &areas que reciben niveles de
radiacion solar llamativos sin variaciones importantes a lo largo de un afio debido

a la falta de estaciones marcadas.

Durante la catélisis heterogénea se debe tener en cuenta las diferentes etapas que

se llevan a cabo durante el proceso:
e Transferencia de reactivos de la fase liquida a la superficie.
e Adsorcién de al menos uno de los reactivos.
e Reaccion en la fase adsorbida.
e Desorcion de los productos.

e Eliminacion de los productos de la region de interfase.
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La radiacion UV se utiliza pues dota al catalizador de fotones con la energia
necesaria para superar la banda prohibida como semiconductor y asi lograr que
sus electrones pasen a la banda de conduccion dejando huecos libres en su banda
de valencia; obteniendo una adsorciéon, segun el nivel de energia, con el fluido

cercano dando inicio al proceso en si.

2.3 Oxidacién Electrolitica por plasma

La oxidacion electrolitica por plasma (PEO), también es conocida como oxidacion
de micro arco (MAO), fue desarrollada como resultado de los primeros trabajos de
Sluginov, Gunterschultze y Betz, Kellogg, Ikonopisov, Markov, Bakovets.(Cheng et
al.,, 2021) Es un tratamiento avanzado de modificacion de superficies el cual es
prometedor para generar un recubrimiento anticorrosivo adherente y grueso en
metales livianos (Al, Mg, Ti, etc.) y aleaciones, lo que hace es descomponer la capa
superficial del metal en una capa de o6xido similar a la cerdmica con la ayuda de
una fuente de alta potencia para generar plasma. Debido a su rentabilidad, es
respetuoso con el medio ambiente, en el que el espesor y la morfologia se pueden
controlar adaptando los parametros de procesamiento; ademas de obtenerse

excelentes adherencias de recubrimiento.(Fatimah et al., 2021)

Los recubrimientos de PEO se componen principalmente de 0xidos metélicos de
los metales del sustrato, tales como, Al203, MgO y TiO2. La tecnologia PEO
también es un candidato prometedor para producir recubrimientos funcionales en

metales de transicion.

Segun los estudios intensivos de procesamiento de PEO en Al, Mg y Ti, el proceso
generalmente se compone de pocas etapas, incluida la anodizaciéon convencional,
la descarga y la formacion de chispas. Con la ayuda del plasma, el proceso
impulsado por electroquimicos permite la formacion de recubrimientos con

excelente resistencia a la corrosion y al desgaste.
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2.4 Andlisis o procesamiento de imagenes

El procesamiento actual de imagenes consiste en depurar una imagen para resaltar
informacion de interés mediante la supresion de datos irrelevantes como el ruido o
interferencias, asi como la correccion de la imagen por malformaciones que
ocasionan efectos no deseados como descoloracion o distorsion, para finalmente
obtener una imagen mas Uutil e interpretable. Posteriormente en el analisis de
imagen se obtiene informacion cuantitativa que es almacenada de distintas

maneras segun su estructura de datos.

El analisis de imagenes no es una préactica nueva a priori, sin embargo, es desde
el ultimo cuarto del siglo XX que se convirtié en algo mas habitual gracias a la
asistencia de la computacion, tanto en el tema de poder almacenar volimenes
considerables de informacion (y la facilitad para consultarla) como en el
procesamiento de la imagen en si para obtener informacién pertinente o
transformarla con la informacion inicial en algo més especifico. Debido a lo anterior
el procesamiento y analisis de imagenes se ha extendido y acomodado como una
practica habitual en diferentes campos. Areas en el proceso de procesamiento de

imagenes:
e Adquisicién de imagenes (Image Acquisition)
e Procesamiento de imagenes (Image Processing)
e Anadlisis de imagenes (Image Analysis)
e Comprension de imagenes (Image Understanding)
e Vision por computador (Computer Vision)

¢ Vision industrial (Machine Vision)
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Si se trata a una imagen como un plano se puede definir coordenadas para ese
plano (x,y) y asociar un valor de acuerdo a la intensidad que presente, a esto se le
llama comunmente nivel de gris, estos niveles que son valores en el espectro de
gris estan relacionados con un “color real” pero se utiliza esta escala para
simplificar su caracterizacion, asi en imagenes digitales a cada pixel se le puede
referenciar con un valor segun su intensidad de modo que si exista una funcién f
(x, y) en ese plano que me muestre la intensidad de cada pixel seria de manera

discreta y finita.

El nimero total de pixeles en ambas dimensiones componen la totalidad del mapa
de bits y con estos valores se puede establecer la resolucién de la imagen, este
parametro es crucial en todos los dispositivos con una pantalla y se utiliza para
crear categorias de resolucion expresada en sus valores de ancho y largo siendo
el numero de pixeles en cada dimension, esto se puede evidenciar en cualquier
computadora o dispositivo movil. La resolucién esta asociada directamente con la
calidad de una imagen, debido a que una mayor cantidad de pixeles permite una

mayor definicion que puedo traducirse en informacion de importancia.

Recientemente, las técnicas basadas en la vision por computadoray el aprendizaje
automético (ML) se emplean con frecuencia en una amplia gama de aplicaciones,
como el reconocimiento facial , la deteccién de objetos, los vehiculos autbnomos y
la deteccion de defectos. El desarrollo de algoritmos nuevos y mejorados para ML,
asi como para el procesamiento de imagenes, ha llevado a su adopcidn exitosa en
muchos campos. El procesamiento de imagenes para la inspeccion de la calidad
de los alimentos esta ganando popularidad debido a sus ventajas inherentes sobre
las técnicas. El analisis de imagenes puede reducir en gran medida los costos de

las pruebas de laboratorio y de la mano de obra.


https://www-sciencedirect-com.ezproxy.unal.edu.co/topics/biochemistry-genetics-and-molecular-biology/facial-recognition
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3. TECNICAS DE CARACTERIZACION

3.1 Microscopia de Fuerza Atomica (AFM)

La microscopia de fuerza atdmica (AFM, por sus siglas en inglés) es una técnica
de caracterizacion de superficies que se realiza mediante el sondeo de esta gracias
a una punta afilada, esta técnica se rige en el orden de los nano Newtons y tiene

resoluciéon atbmica.

Sus inicios se remontan a la década de los 80’s, en los laboratorios de IBM en
Zurich; donde los doctores Gerd Binnig y Heinrich Rohrer inventaron este equipo a
partir de un voladizo de oro y una punta de diamante, pudiendo evidenciar el
fendmeno de tunelamiento cuéntico de los electrones entre la punta de diamante y
la superficie de la muestra conductora, de alli nace el concepto de microscopia de

fuerza atomica, partiendo de la microscopia de tunelamiento cuantico (STM).

Su funcionamiento se basa en las interacciones interatdmicas que se generan entre
el arreglo de atomos de la punta y los atomos de la superficie de la fuerza, como
se muestra en la figura x. Estas fuerzas son censadas por el movimiento vertical y
horizontal que experimenta el voladizo que sostiene la punta, a este se le hace
incidir un laser en su parte superior el cual refleja en un fotodetector que se
encuentra dividido en cuatros segmentos, generando una diferencia de potencial
entre ellos y asi pudiendo ubicar con exactitud la posicion del laser que a su vez
traduce la posicidon horizontal y vertical del voladizo; dicha informacién se encuentra
en una retroalimentaciéon (feedback) constante entre el fotodetector y el
piezoeléctrico que se encuentra sosteniendo la muestra y es el encargado de dar

el avance en unos cuantos nanémetros en direcciones Xy Y.

Las imagenes AFM son arreglos de puntos coordenados espaciales (X, Y y Z)
recopilados por el piezoeléctrico y por el fotodetector que al unirse generan una

reconstruccion tridimensional de las superficies estudiadas, otorgando informacién
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valiosa para su estudio, entre las cuales se pueden destacar la micro-rugosidad,
imagenes topograficas, tamafio de poros, tamafio de grano entre otras
caracteristicas intrinsecas de los materiales como conductividad, resistividad,

distribucion de cargas electroestaticas, etc.

3.2 Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

El microscopio electronico de barrido (SEM), que puede analizar la interaccion de
un haz de electrones emitido por un filamento a través de campos eléctricos de
12,5y 30,0 Kilovoltios y mediante la interaccién de haces de electrones por medio
de electroimanes lenticulares, que inciden directamente en la muestra analizada.
Por lo tanto, dependiendo de la sensibilidad de la muestra que se analiza, el campo
eléctrico puede variar de diferentes maneras, reduciendo el campo, por ejemplo,
para muestras biolégicas y para muestras conductoras aumentando el campo
eléctrico. No todas las muestras pueden ser preparadas igual debido al como
reaccionaran con el haz de electrones, por ello las muestras no conductoras como

las biologicas por ejemplo deben ser recubiertas con algin material conductor.

3.3 Difraccion de Rayos X (DRX)

Se utilizé difraccibn de rayos X para determinar las fases obtenidas en un
difractometro Bruker D8 Advance MPD (difractdémetro universal) de configuracion
26. El modo de analisis es paso a paso, con 0.02¢ y un tiempo de 3 segundos para
cada paso. La longitud de onda utilizada en este experimento es de
aproximadamente1.5406 °A, alimentada por un tubo de rayos X de cobre (Cu-
Tube). Ademas, se utilizé un monocromador de grafito instalado para capturar el
haz sin la presencia de la linea K. El error sistematico es de 0,02128° en 20 segun

la muestra estandar LaB6.

3.4 Espectroscopia de UV Visible (UV-Vis)

La técnica de caracterizacion mediante espectroscopia ultravioleta visible reflejada
difusa (UV-Vis DRS) permite estudiar la contribucion de los componentes organicos

e inorganicos de la muestra, asi como el entorno de ciertos atomos metalicos de
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forma similar, proporcionando informacion sobre el entorno de las especies
metalicas y organicas presentes en el material, siempre que muestren transiciones
entre niveles moleculares separados por energia, del orden del rango de radiacion
electromagnética UV y/o visible. El funcionamiento de este proceso se basa en la
emision de un haz de luz de una determinada energia (hv) sobre una muestra, lo
gue provoca una reaccion interna del material que se analiza, ya que parte de esta
energia emitida es absorbida por los electrones internos actuales, de esta forma es
posible medir el porcentaje de energia transmitida y el uno por ciento de energia
absorbida, expresando la transmitancia (T) y la absorbancia (A) respectivamente.
Los cambios en los espectros de absorcion y transmision se deben a transiciones
electrénicas entre las regiones analizadas, la banda de valencia (BV) y la banda de
conduccion (BC); sin destacar un factor importante, la banda prohibida o band gap,
gue es la diferencia de energia presente en el material entre su banda de valencia
y la banda de conduccion.

Figura 1. Equipo de Uv-Vis
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4. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

4.1 Sintesis de compuestos de TiO2 mediante oxidacion electrocatalitica por

plasma

4.1.1 Preparacion de las laminas de Ti para PEO

Se utilizé una lamina de Ti de tipo ASME-SB-265 de grado 2 al 99% de pureza, con
una dimension inicial de 30 * 30 * 0,1 cm, la cual se corté buscando obtener laminas
con una dimension final de 20 * 20 * 1 mm. Estas muestras se pulieron utilizando
papeles abrasivos de Carburo de Silicio y Oxido de Aluminio, con un tamafio de
grano entre 320 y 1200, posteriormente las muestras pasaron a una etapa de
limpieza, usando una cuba ultrasonica (BRANSON 1510) con una mezcla de agua

destilada/acetona por 15 minutos, buscando eliminar cualquier traza de grasa.

) o . Figura 2. Preparacion de muestras para
Figura 3. Limpieza de muestras en bafio de Fotocatalisis

ultrasonido

4.1.2 Disolucioén electrolitica

Se prepararon 4 disoluciones de Cromo, cada una con un volumen de 0,5 L para
determinar cuél era la mas indicada para ser utilizada en la sintesis de los
recubrimientos, a continuacion, se relacionan sus detalles. Las aguas cromadas

utilizadas fueron aguas residuales suministradas por una empresa perteneciente a
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la industria metalmecéanica y la cual pidié confidencialidad para su nombre. Estas
aguas son del recuperador 4 usado en dicha industria y se caracterizaron mediante
los métodos de Absorcion Atémica de Llama para el Cromo Total y Colorimetria
para el Cromo VI, los resultados arrojados por estas técnicas se relacionan en la
tabla 2.

Tabla 1. Concentracién disolucion electrolitica.

Disolucion Acida 1 Acida 2 Bésica 1 Bésica 2
Reactivo 4 ml de 4,5 ml de 0,8 gde 2gde
adicionado H,SO, al 96% H,SO, al NasPOs al NasPOasal
96% 98% vy 0,29 98%y 0,2 g
de NaOH de NaOH
pH inicial 6,5 6,5 6,5 6,5
pH final 1,65 1,43 11,5 12,4

Tabla 2. Caracterizacién aguas residuales de cromo

Parametro Unidades Resultado
Cromo Total Mal/L 95.28
Cromo VI 9 86.59

4.1.3 Proceso sintesis de muestras de TiO2

Para el proceso de experimentacion se utilizé la disolucion electrolitica de cromo
Basica 2, utilizando una fuente de alimentacién conmutada, con un voltaje maximo
de salida de ~363.7 V (DC no regulada), una frecuencia de pulso de 2000 Hz y
variaciones del ciclo de trabajo de 5%, 20% y 35%, los tiempos en s de la duracién
del ciclo de trabajo llevado a cabo durante el procesamiento de PEO, el tiempo total
del experimento para cada lamina fue de 7 minutos, en un volumen aproximado de
350 ml, teniendo una tensién operacional entre 320-330 V, Este proceso se hizo
siguiendo la metodologia descrita en “Study of duty cycle influence on the band gap

energy of TiO2/P coatings obtained by PEO process”(Torres-Ceron et al., 2019)
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Tabla 3. Duracion del pulso en (us) del ciclo util de trabajo durante el proceso de PEO.

Ciclo atil (%) Frecuencia 2000 Hz tin toft
5 25 475
20 Periodo 500 (us) 100 400
35 175 325

La fuente utilizada consta de un electrodo de Ti, un contraelectrodo de acero
quirurgico adquirido comercialmente, una disolucion electrolitica de cromo y agua.
(figura 4). Luego del proceso de PEO, las muestras se lavaron con agua destilada
por 1 hora en un bafio de ultrasonido y posteriormente se secaron a temperatura

ambiente.

Figura 4. Montaje PEO
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Figura 6. Etapa inicial del proceso de PEO

Figura 5. Etapa final del proceso de PEO

4.2 Evaluacion de recubrimientos Fotocatalisis

Se preparo una muestra de dicromato de potasio (K2Cr207) de 1 ppm la cual

llamaremos disolucién experimental, siguiendo lo consignado en el “Standard

Methods for the examination of water and wastewater’(APHA, 1992) para aguas de

cromo, especificamente el método de colorimetria, donde describen que se deben

de realizar dos disoluciones de cromo, una disolucién stock y una estandar, en la

tabla 3 se detalla las cantidades utilizadas.

Tabla 4. Detalle soluciones de cromo

Disolucion stock (500 Disolucion

ppm) estandar (5 ppm)

Disolucion experimental

(1 ppm)

Setomaron 0,1414 mgde Se tomo 1 mL de
K2Cr207 y se disolvieron la disolucion stock
en 100 mL de agua y se aforo hasta
destilada. los 100 mL.

Se tomaron 20 mL de la
disolucion estandar y se aforo
hasta lograr un volumen de 100

mL.

Posteriormente a la disolucion experimental se le agregaron 3 gotas de acido

fosforico al 89 % de pureza, pasando de un pH inicial de 6.7 a 12.4; paralelo a esto

se pusieron las laminas de 5%, 20 % y 35% en agua destilada durante 15 minutos
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en el ultrasonido, una vez limpias se sumergieron junto con agitadores magnéticos
en cristalizadores que contenian cada uno 20 mL de la disolucién experimental,
acto seguido estos recipientes se llevan sobre placas agitadoras con una revolucion
de 60 rpm que estan dentro de una camara de fotocatalisis y que a su vez contienen
una lampara germicida UVC de 256 nm, y se dejaron alli durante 2 horas. (figura
7)

Figura 7. Montaje fotocatalisis

Una vez terminado el ciclo se tomaron alicuotas de 1 mL de cada cristalizador y se
le adicionaron 0,5 mL de difenilcarbazida al 5000ug/L y se llevaron a la medicion
en el equipo de Uv- Vis.(Wu et al., 2013)

Figura 8. Toma de muestras para Uv-Vis
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Este experimento se replicd en varias ocasiones y una vez obtenidos los resultados
se realizaron dos variaciones al proceso de experimentacion descrito antes

utilizando solo las laminas de 20 % y 35%.

En la primera variacion se adiciono una ldmina mas a cada cristalizador, dando
como resultado dos laminas en cada cristalizador, en la segunda variacion se
adiciono a cada cristalizador 0,2 mL de una disolucion de EDTA al 3 mM. En cada
nueva experimentacién se mantuvieron constantes los parametros de limpieza,
solucion experimental, agitacion, tiempo y recolecciéon de muestra descritos en el

primer experimento.

Figura 9. Montaje fotocatalisis

4.3 Andlisis de las imagenes

A partir de las micrografias de MEB se hizo un analisis de imagen en los cédigos
procesamiento_imagenes y soft_filter, desarrollados en MATLAB, donde se estudia
el cambio de la porosidad respecto a la variacion del ciclo atil usado para cada

lamina.
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5. RESULTADOS
5.1 Microscopia de Fuerza Atémica (AFM)

Figura 11. Micrografias AFM para la lamina de TiO2 al 5%
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Figura 13. Micrografias AFM para la lamina de TiO2 al 35%

En las figuras 11, 12 y 13 se puede apreciar las micro-rugosidades que se generaron en el material
debido al proceso de PEO, estas figuras contrastan con la figura 10 que muestra su poca
modificacion.

5.2 Microscopia Electrénica de Barrido (MEB)

Como resultado de la Microscopia Electrénica de Barrido se obtuvieron las
micrografias y el andlisis elemental de cada lamina de TiO2 es precisamente en
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este andlisis donde se evidencia la modificacion superficial generada en las laminas
producto de la Oxidacion Electrolitica por Plasma, en la figura 10 se tiene el analisis
superficial de la muestra patron o blanco de referencia, la cual no presenta
apariciéon de poros o microcavidades, como es el caso de las micrografias
siguientes que corresponden a las figuras 11, 12 y 13, donde es indudable la

alteracion superficial de las laminas.

En las laminas de TiO2 se tienen diferentes tamafios de poro dependiendo el ciclo
util de estas, lo que puede explicarse que a medida que este aumenta favorece la
formacion de microcavidades, pues para la ldmina 5% se obtuvieron poros con un
tamano de 155.4 nm, para la de 20% poros de 1.414 um y para la de 35% poros
de 111 nm; la ldmina 20% es la que presenta mayor area superficial, lo que
explicaria los resultados obtenidos para las muestras de fotocatalisis donde se usé

esta lamina.

Por otro lado, en los analisis elementales de las muestras no se observa presencia
de Cr lo que puede deberse a que este elemente estaba parcialmente cubierto por

otros elementos mas abundantes en las muestras como el Titanio o el fésforo.

Tabla 5. Anélisis elemental lAmina TiO2 sin PEO

Elemento | % Peso
N 510

Si 148

Ti 9342
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Figura 14. Micrografias MEB para la lamina de TiOz sin PEO

Tabla 6. Andlisis elemental lamina TiO2 al 5%
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Figura 15. Micrografias MEB para la ldmina de TiO: al

5%

Tabla 7. Andlisis elemental lamina TiO2 al 20%

% Peso

6659

163
314
2864

Elemento

Si

Ti
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Figura 16. Micrografias MEB para la lamina de TiO:z al 20%

Tabla 8. Andlisis elemental lAmina TiO2 al 35%

Elemento % Peso
O 5394

Si 109
P 188

Ti 4309

Figura 17. Micrografias MEB para la lamina de TiO2
al 35%
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5.3 Difraccion de Rayos X (DRX)

Con la difraccion de rayos x buscamos analizar orientaciones preferenciales, que
nos den como resultado la o las fases en las que se encuentra el material en la
muestra en el caso de las laminas de TiO2 se podrian encontrar tres formas
cristalinas conocidas como anatasa, rutilo y brookita, en la figura 18 se muestran

los patrones obtenidos para los ciclos de trabajo 5%, 20% y 35%.

—— Blanco
— 5%
— 20%
— 35%

Intensidad DRX (u.a.)

20 30 0 50 50 70 50 30
26 (Angulo)

Figura 18. Patrones de Difraccion de rayos X de los recubrimientos de TiO2

Los picos que relacionan las formas cristalinas de anatasa y rutilo son evidentes en
el sustrato, aumentando la intensidad de los picos de rutilo en relacién con los picos

de anatasa los cuales se pueden apreciar mas facilmente en las laminas que
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corresponden a los ciclos util de 20 % y 35%. El material amorfo se presenta entre
los 15 ° y 30° por lo cual hubo necesidad de generar una linea base en la grafica

para apreciar la fase de anatasa.

Cuando se observa la grafica que corresponde al ciclo de trabajo de 5% y al blanco
se aprecia la ausencia de la fase anatasa lo cual puede deberse probablemente a
un aumento de la temperatura del material durante el proceso de PEO,

favoreciendo de esta manera la formacion de la fase rutilo en estas muestras.

5.4 Espectroscopia de UV Visible (UV-Vis)
5.4.1 Experimento 1

En el proceso de experimentacion inicial se utilizé una sola lamina en cada
cristalizador, pasado un tiempo de 2 horas se puede evidenciar en la tabla 4 que
los valores de la absorbancia han disminuido en las muestras que corresponden a

las [aminas tratadas mediante PEO.

Las muestras denominadas como Boy B1 corresponden a la solucion experimental
preparada y que no se ingreso dentro de la camara de fotocatalisis, y a la muestra
ingresada a la camara, pero que no contenia lamina dentro del cristalizador
respectivamente. En estas dos se observa que la fotocatalisis como tal sin lamina

ayuda a la disminucion de la concentracion del cromo en la muestra.

En el caso de las muestras de 5%, 20% y 35% se evidencia una disminucion
considerable respecto a la concentracion de Cromo de la solucién experimental lo
gue demuestra que laminas producidas generan o promueven este cambio.
También se aprecia que los cambios significativos ocurren en la muestra de 20%
pues la de 35 % arroja un valor muy cercano, asi que si lo analizamos desde el
punto de vista energético y econémico se podria utilizar la de 20% que requiere

menor potencia para sintetizar.



32 APROVECHAMIENTO DE AGUAS RESIDUALES PROVENIENTES DE LA INDUSTRIA DEL
CROMADO PARA APLICACION FOTOCATALITICA MEDIANTE RECUBRIMIENTOS DE TIO2
OBTENIDOS POR PLASMA ELECTROLITICO

Tabla 9. Resultados absorbancia experimento 1

Tiempo Absorbancia
Bo B1 5% 20% 35%
To 0.692 0.692 0.692 0.692 0.692
Ton 0.692 0.655 0.584 0.455 0.450

5.4.2 Experimento 2

En esta variacion se agreg6 una lamina mas a cada cristalizador como se muestra
en la figura 5 con esta variacion se logra reduccion de la concentracion de Cromo
en la sustancia, y el experimento presenta un comportamiento igual a lo

evidenciado en el experimento 1

Tabla 10. Resultados absorbancia experimento 2

Tiempo Absorbancia
Bo B1 5% 20% 35%
To 0.687 0.687 0.687 0.687 0.687
Ton 0.687 0.641 0.562 0.383 0.381

Figura 19. Montaje experimento 2

5.4.3 Experimento 3

En este item se utiliz6 EDTA como precursor o potencializador buscando hacer uso
de su poder quelante pues es utilizado en la industria y en medicina para extraer
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iones metalicos toxicos como el Cromo. Es asi como se observa en la tabla 6 que
los valores de la absorbancia disminuyen radicalmente, mostrando que la
combinacion del EDTA con las laminas TiO2 ayudan a la reduccion de la

concentracion de metales toxicos.

Tabla 11. Resultados absorbancia experimento 3

Tiempo Absorbancia
Bo B1 5% 20% 35%
To 0.692 0.692 0.692 0.692 0.692
Tan 0.692 0.608 0.219 0.018 0.016

5.5 Analisis de las imagenes

Se realizé un codigo en MATLAB (Anexo 1y 2) el cual tiene como objetivo utilizar
La transformada de Fourier (TF) que permite analizar en el domino de la frecuencia
el comportamiento de una imagen, esta herramienta puede ser Util para establecer

patrones una imagen, en este caso las micrografias de MEB.

La magnitud de la transformada de Fourier contiene informacion de los patrones
presentes en la micrografia analizada. También se puede obtener la informacion
de fase de la transformada, pero su interpretacion es mas compleja. En este

experimento no se tiene en cuenta la fase de la imagen.

Una vez se aplica la transformada de Fourier se realizan dos procesos con la
imagen arrojada por el codigo, el primero consiste en suavizar la imagen resultado
de la magnitud de la transformada de Fourier, esto con el propésito de limpiar y
unificar en una nueva imagen los resultados y el segundo en un proceso de
binarizacion, que busca binarizar la imagen de la TF de manera que se obtenga
una imagen en blanco y negro que represente una estructura geométrica que

brinde informacién sobre el patrén de la imagen.
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Magnitud TF de la imagen

Binarizacion

Figura 20. Andlisis de la imagen para micrografias MEB de la l&dmina de TiO2 sin PEO

Magnitud TF suavizada
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Magnitud TF de la imagen

Binarizacion

Magnitud TF suavizada

Figura 21. Andlisis de la imagen para micrografias MEB para la lamina de TiO2 al 5%

Magnitud TF de la imagen

Binarizacion

Figura 22. Andlisis de la imagen para micrografias MEB para la ldmina de TiOz al 20%
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Magnitud TF de la imagen

Binarizacion

Magnitud TF suavizada

Figura 23. Andlisis de la imagen para micrografias MEB para la ldmina de TiOz al 35%
Las figuras 19, 20, 21 y 22 se tiene 4 imagenes que corresponden la primera a la
micrografia MEB para cada lamina, la segunda es la que corresponde a la magnitud
de la TF, la tercera es una imagen suavizada donde se borran los defectos de la
imagen con el fin de no tener datos dispersos, y la Ultima imagen busca dejar en
blanco y negro la imagen suavizada con el fin de encontrar patrones definidos y

extraer de ser el caso propiedades de identificacion.

Se puede apreciar en la figura 19 una forma horizontal aplanada, esto se debe a
gue es la ldmina sin tratamiento por PEO y por ende sin alteracion o modificacion
superficial por esta técnica, para las imagenes correspondientes a las figuras 20,
21y 22 se observa que a medida que aumenta el ciclo atil y por ende la porosidad

estas toman una forma circular.
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6. CONCLUSIONES

El procedimiento experimental planteado para el desarrollo de la investigacion
realizada, responde de manera adecuada, pues se obtiene compuestos de TiO,
por oxidacion electrolitica por plasma, ademas es importante resaltar que en este
proceso se usa como electrolito, las aguas residuales provenientes de la industria
de cromado; de la misma manera, se determina que las caracterizaciones
morfoldgicas, quimicas, estructurales y Opticas, se complementan, brindando

informacion importante para el analisis de los resultados obtenidos.

Después de verificar la modificacion superficial generada en las laminas por medio
de oxidacion electrolitica por plasma, se encuentra pequefas variaciones entre la
lamina de 20 % y la de 35 %, para estas también es posible apreciar formas
cristalinas, que se relacionan con la fase anatasa. En cuanto al analisis Optico, se
observa una disminucién de cromo evidente para la lamina de 35 % y un valor
cercano para la de 20 % y finalmente con el analisis de imagenes realizado a las
muestras, se corrobora que las laminas nombradas anteriormente tienen

propiedades cercanas en los patrones resultantes.

Lo anteriormente nombrado permite concluir que si es posible sintetizar
compuestos de TiO,, por medio de oxidacién electrolitica por plasma, empleando
aguas residuales de la industria del cromado para procesos fotocataliticos,
ademds, después de verificar los resultados obtenidos por los métodos de
caracterizacion propuestos, las laminas recubiertas con variaciones de ciclo de
trabajo de 20 % y 35 %, poseen valores cercanos, de forma que teniendo en cuenta
factores econdmicos y energéticos el proceso para las laminas de 20 % requiere
menor potencia en la sintesis, lo que es Util para afirmar que es mas viable para

futuras aplicaciones.
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7. PERSPECTIVAS

Se puede especializar el método de andlisis de imagenes en equipo con los demas
meétodos de caracterizaciones usados en la investigacion, para minimizar costos,

tiempo y energia en los procesos.

8. PRODUCTOS ASOCIADOS

e Dos articulos sometidos
e Ponencia en Congreso

SINTESIS MASIVA DE NANOALAMBRES DE ZNO, ASISTIDA POR
MICROONDAS
F. N. Rosero-Rodrigues®, R.A. Zambrano-Carvayal, C, E. Pachén-Pacheco, N. V. Naranjo-
Castano, E. Restrapo-Parra and P. J. Arango-Arango
Laborarorio de Flsica del Plasma (LAFIP),

Universidad Nacional de Colombia, Sede Manizales, Manizales-Caldas, Colombia

RESUMEN

Se realizé sintesis de nanoalambres de éxido de zinc por irradiaciéon con microondas. Se tomé
polvo de éxido de zine y grafito como agente de combustién, se mezclaron en relacién 1 a l
en masa hasta obtener una mezcla homogénea y se uradié entre 30 y 150 segundos. Las
muestras resultantes se caracterizaron por microscopia electrénica de bakrido evidenciando
didmetros varables de 26,29 a 187 30 nm. La difraccidn de rayos x muestra una relacion de
parametros ¢/a correspondiente a 1.61 v la exastencia de la fase hexagonal wurtzita, El
analisis Uy-Vis permitid determinar un bandgap de 3.36 gy, Ademais, se encuentra un modo

vibracional a lox 431 em!,
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