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Construcción de dos celdas electroquímicas escala laboratorio para la electrogeneración del reactivo 

de Fenton y para oxidación anódica 
 

 
 

RESUMEN 
 
En el presente trabajo se probaron dos tecnologías electroquímicas, la electrogeneración del reactivo 
de Fenton (H2O2 / Fe2+, Fe3+) y la oxidación anódica, que permitirán llevar a cabo la remoción de un 
colorante y de fenol en soluciones sintéticas, a través de la construcción y búsqueda de nuevos 
materiales para el montaje de dos celdas electroquímicas.  
El trabajo se dividió en dos etapas. En la primera etapa se utilizó una celda electroquímica de tipo 
filtro prensa de flujo continuo con un cátodo tridimensional de fieltro de carbón y un ánodo 
bidimensional de hierro; y una monocelda con ánodo y cátodo bidimensionales. En ambas celdas se 
buscaron las mejores condiciones de operación para electrogenerar el peróxido de hidrógeno, 
mediante la reducción del oxíeno en el cátodo.  
Las pruebas de remoción de color y fenol empleando el reactivo de Fenton y Fenton electrogenerado 
fueron poco satisfactorias, en el proceso Fenton electrogenerado se tuvo una baja producción de 
peróxido de hidrógeno y como consecuencia se obtuvieron bajas remociones de fenol y color.  Estas 
bajas remociones de color y fenol justificaron experimentos complementarios utilizando electrodos 
con un recubrimiento (polianilina) que tuvo características electrocatalíticas que favorecerían la 
generación de H2O2 en el compartimiento catódico de la celda dividida.  
El recubrimiento orgánico conocido como polianilina, fue obtenido por electrodepósito a diferentes 
potenciales. Se realizaron pruebas en la deposición sobre dos diferentes soportes (acero 316 y 304) 
así como en dos medios dopantes (H2SO4 y H3PO4). Con los electrodos recubiertos se realizaron 
pruebas de electrogeneración de H2O2 las cuales se compararon con  pruebas realizadas con 
electrodos testigo de fibras de acero inoxidable (material sin recubrimiento) y el fieltro de grafito 
(material empleado en las celdas electroquímicas a optimizar).  
Para la comparación de los tres materiales se emplearon las tres mejores condiciones de operación 
obtenidas para el fieltro de grafito. Adicionalmente se efectuó una caracterización del polímero 
orgánico mediante microscopia electrónica para determinar su estructura y su morfología. 
La segunda etapa consistió en el diseño, construcción y funcionamiento de una celda electroquímica 
para evaluar la oxidación anódica empleando electrodos tipo DSA.  
Como parte del diseño y construcción, se procedió a la preparación de electrodos de Rutenio oxidado 
sobre una malla de Titanio (Ti/RuO2) y de Platino Paladio oxidado sobre una malla de titanio 
(Ti/PtPdO) mediante la técnica de descomposición térmica.  
Los materiales recubiertos fueron caracterizados por microscopía electrónica para determinar la 
homogeneidad del depósito así como su análisis elemental. A los electrodos se les efectuaron 
pruebas voltamperométricas para determinar el valor de los potenciales a los cuales podrían 
presentar pasivación, disolución del sustrato o decapado.  
Mediante voltamperometría cíclica se determinaron los potenciales de oxidación para la solución 
sintética conteniendo fenol. Las pruebas de remoción de color se realizaron en medio ácido y neutro 
para cuantificar el efecto del pH.  
En la primera etapa del proyecto, en las pruebas de electrogeneración del reactivo de Fenton, se 
obtuvieron 17.66 mg/L de H2O2 empleando el cátodo de fieltro de grafito.  Al comparar los resultados 
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obtenidos con  el método de Fenton clásico (adición de H2O2 y de sales de hierro a la solución a 
tratar) y el método electroFenton, se obtuvieron eficiencias de remoción muy similares para el 
colorante.   
Para la electrosíntesis del polímero, se determinó que las mejores condiciones experimentales 
corresponden a utilizar H3PO4  2 M con dos ciclos de potencial de -300 a 1500 mV seguido de 12 
ciclos, de -300 a 1000  mV a una rapidez de barrido de 30 mV/s, sin agitación con una concentración 
de 0.5 M de anilina. El polímero depositado por voltamperometría cíclica, electrogeneró 12 mg/L de 
peróxido de hidrógeno funcionando como cátodo en la celda dividida, mientras que el fieltro de grafito 
generó un 30% más. Las pruebas por microscopía electrónica revelaron que el polímero posee una 
gran área superficial debido a la formación de pequeñas fibras (menores a 0.25 μm). 
 
En la segunda etapa experimental, con los resultados de las pruebas voltamperométricas se 
determinó que  existe una pasivación del Ti a potenciales mayores de 4 V; mientras que para los 
otros materiales su comportamiento es estable a dichos potenciales y su comportamiento obedece la 
ley de Ohm.  Los electrodos recubiertos en estas pruebas no presentaron fenómenos de disolución 
del sustrato (Ti) ni decapado. En las pruebas voltamperométricas para el fenol se obtuvieron 
potenciales de oxidación (sobre el Ti/RuO2 y Ti/PtPdO) entre 800 y 1000 mV  este valor se encuentra 
por encima de lo reportado (671 mV) por Huang (1991), lo que significa que el sistema tendrá un 
mayor consumo energético para realizar la oxidación del contaminante La caracterización por 
microscopía electrónica sobre el recubrimiento de Ti/RuO2 reveló un espesor de película menor a 800 
nm este valor es considerado aceptable considerando la cantidad de capas aplicadas, así como el 
método de deposición. La distribución de las especies en el depósito Ti/PtPdO fue de manera 
uniforme para ambas especies. La remoción del color en la monocelda (ánodo de hierro y cátodo de 
grafito) no fue menos eficiente, ya que sólo se obtuvieron remociones de 70%. Para las celdas de 
oxidación anódica la remoción fue de 47.3% empleando un ánodo de Titanio, de 90% para el Ti/RuO2 
y superiores a 92% para el Ti/PtPdO. Por otra parte, se determinó que se tiene una mejor remoción 
de color  con pH  cercanos de 3, con respecto de valores próximos a 7.  El sistema con el que se 
obtuvo el mayor porcentaje de remoción de color fue en el que se utilizó la oxidación anódica con el 
electrodo de Ti/PtPdO. En la remoción de fenol, los mejores resultados se obtuvieron con el electrodo 
de Ti/RuO2.  
Con base en lo anterior se concluye que las tecnologías electroquímicas son técnicamente viables 
para remover sustancias orgánicas como el fenol o el azul de metileno contenidos en soluciones 
sintéticas que simulan aguas residuales. De las dos tecnologías probadas: electroFenton y oxidación 
anódica, los mejores resultados de remoción se obtuvieron con la segunda mencionada aunque 
también es la que presenta el mayor consumo de energía. Es conveniente realizar estudios 
complementarios para optimizar el funcionamiento de las celdas electroquímicas construidas en el 
presente trabajo para llegar a mediano plazo a tener una tecnología con aplicaciones viables a nivel 
industrial. 
 
 

14 



ABSTRACT 

 
 

Construction of two laboratory-scale electrochemical cells for the electrogeneration of 
Fenton’s reagent and anodic oxidation 

 
 

ABSTRACT 
 
In this work two electrochemical technologies were proven, first the electrogeneration of 
Fenton’s reagent (H2O2 / Fe2+, Fe3+) and then the anodic oxidation. Both technologies allow to 
carry out color and phenol removal in a synthetic solution, by means of the constructions of 
two electrochemical cells and the research of new materials. The work was divided in two 
stages. In the first stage of research a continuous flow press filter cell type with a three 
dimensional cathode made of felt coal and a two dimensional anode made of iron was used. 
Also a two dimensional anode and cathode was used.  
In both cells the best operational conditions for the hydrogen peroxide electrogeneration by 
oxygen reduction in cathode were search by means of oxygen reduction at the cathode. Test 
for color and phenol removal using Fenton were not satisfactory as well electrogeneration of 
Fenton’s reagent tests because of low H2O2 production (limiting reagent) carrying low color 
and phenol removal. This fact justified complementary experiment with a polianiline coated 
electrode which has an electrocatalytic character that favored H2O2 production in the cathodic 
compartment at the divided cell. An organic coating well known as polianiline was synthesized 
by electrodeposition at different potentials. Two different means of support were tested for 
deposition: iron 316 and 304. As well as in two different means of doping materials: H2SO4 
and H3PO4.   
 
Electrogeneration tests of H2O2 with coated electrodes were carried out and compared  with 
other tests done with stainless steel fiber used as witness electrode (not coated material) and  
graphite felt (this material was used in the cell to be optimize). For the comparison of the tree 
materials the tests were carried with graphite felt best operational conditions. Also polianiline 
SEM was performed. 
 
Second stage of research consisted on the design, construction and working of an 
electrochemical cell to evaluate anodic oxidation using DSA type electrodes.  
As part of the design and construction of the cell, the Ruthenium oxidize electrodes were 
prepared over Titanium mesh (Ti/RuO2) and Platinum Palladium oxidize over Titanium mesh 
(Ti/PtPdO) by thermal decomposition. Elemental analysis of these coated materials and SEM 
were perform in order to determine structure and homogeneity in deposition. 
Voltamperometric tests were carried out to establish potential values at which pasivation 
(metal superficial corrosion), substratum dissolution or stripped coat could happened. Phenol 
synthetic solution oxidation potentials were established by cyclic voltamperometry.  pH effects 
on color removal tests were studied by tests in acid and  neuter solutions. 
 
In first stage of the work results at electrogeneration of Fenton´s reagent using graphite felt 
cathode tests gave 17.66 mg H2O2 /L. 
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By comparison of results obtain with classic Fenton’s method (H2O2 with iron salts together 
with the synthetic solution) and the electroFenton method, color removal efficiency was very 
similar. Best operational conditions for polymer electro synthesis were found to be H3PO4 2M 
in two different potential cycles of 300 and 1500 mV followed by twelve potential cycles of –
300 and 1000 mV at 30mV/s scanning speed with out agitation in a 0.5 M aniline solution 
Working as a cathode at the divided cell, the organic polymer deposit, electrogenerated 12 
mg H2O2 /L, while better results were obtain (over 30% more) using electrogenerated coal felt. 
SEM reveal a big superficial area due to small fiber formations (smaller than 0.25 μm). 
 
In second stage of the work voltamperometric results at potential values higher than 4 V 
showed pasivation of Ti. The rest of the materials Ti/RuO2 and Ti/PtPdO didn’t showed this 
behavior at same conditions (results follow Ohm’s law). 
Test with coated electrodes probed no substrate breakup phenomena and no superficial strip. 
It was obtain an oxidation potential on Ti/RuO2 for voltamperometric test for phenol between 
800 and 1000 mV. SEM for Ti/RuO2 coating reveal a layer thickness less than 800nm.The 
deposit distribution of species in Ti/PtPdO was found to be uniform for both species (Pt and 
Pd). Color removal in the monocell were anode was made or iron and cathode was made of 
graphite was inefficient because only a 70% of removal was reach. As for anodic oxidation 
cell using a Titanium anode color removal was 47.3%, for Ti/RuO2 was 90%, and for Ti/RuO2 
higher than 92%. 
 
Best removal conditions were obtain at pH close to 3 compared  to pH close to 7 .The higher 
percentages color removal were obtained with Ti/RuO2 electrode system. As for phenol 
removal best results were obtain by Ti/RuO2 electrode system. Based on results it is possible 
to say that these are reliable proven electrochemical technologies that can be implemented 
for organic reagents removal such as methylene blue and phenol in synthetic solutions 
(simulating wastewaters). From both electrochemical technologies: electroFenton and anodic 
oxidation best results are for anodic oxidation even do has the highest energy incomes. 
Complementary studies are required for optimizing the operation of  electrochemical cells built 
We are looking forward to probe  these  technologies that can be implemented in middle term 
for reliable  applications in  industrial  technology needs. 
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GLOSARIO DE TÉRMINOS 
 
Ampere: Es la unidad de intensidad de corriente eléctrica forma parte de las unidad básica 
del sistema internacional. Equivale a una intensidad de corriente tal que al circular por dos 
conductores paralelos, rectilíneos, de longitud infinita, de sección circular despreciable y 
separados entre sí, en el vació, una distancia de un metro, producen una fuerza entre los 
conductores de 2x10-7 Newtons por cada metro del conductor. Se representa con el símbolo 
A. A la carga que trasporta una corriente de un amperio en un segundo. Se le llama 
Coulomb. 
 
Anión: Especie iónica (sea átomo o molécula) con carga eléctrica negativa, esto es con 
exceso de electrones. Los aniones se describen con un estado de oxidación negativo. Estas 
especies migran hacia el ánodo por efecto de un campo eléctrico. 
 
Ánodo: Electrodo internamente positivo de una célula electrolítica hacia donde migran los 
aniones dentro del electrolito y en donde ocurre la oxidación. 
 
Catión: Especie iónica (sea átomo o molécula) con carga eléctrica positiva, esto es con 
defecto de electrones. Los cationes se describen con un estado de oxidación positivo.  Estas 
especies migran hacia el cátodo por efecto de un campo eléctrico. 
 
Cátodo: Electrodo internamente negativo de una célula electrolítica hacia donde migran los 
cationes dentro del electrolito y donde ocurre la reducción. 
 
Conductividad: Es la habilidad o capacidad de un medio  para permitir el paso de la corriente 
eléctrica. También es definida como la propiedad natural característica de cada cuerpo que 
representa la facilidad con la que los electrones pueden pasar por el, y su unidad es el 
siemens por metro. 
 
Conducción iónica: Conducción de electricidad por el movimiento de iones a través de una 
solución.  
 
Conducción electrónica: Conducción de electricidad a través de un metal por desplazamiento 
electrónico. 
 
Coulomb: Unidad de carga eléctrica, la cantidad de electricidad trasportada en un segundo 
por una corriente de un ampere. 
 
Electrodo: Sistema o interfase metal-ion metálico en solución. El electrodo de carga positiva  
se le denomina ánodo y el de carga negativa cátodo. 
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Electrolito: Sustancia en disolución acuosa que se descompone al paso de una corriente 
eléctrica. Los electrolitos son principalmente, los ácidos, las bases y las sales disueltas en 
agua o en otro disolvente apropiado. Dichas sustancias se encuentran parcialmente 
ionizadas, teniendo los iones de distinta carga comportamiento eléctrico opuesto.  
 
Faraday: Cantidad de electricidad necesaria para separar de una solución electrolítica un 
equivalente químico y su valor es de 9.64853*104 C. 
 
Ion: Especie (átomo o molécula) cargada por pérdida o ganancia de electrones. Un átomo 
que pierde un electrón forma un ion de carga positiva, llamado catión; un átomo que gana un 
electrón forma un ion de carga negativa, llamado anión. 
 
Pasivación: Pérdida de reactividad química de un metal bajo ciertas condiciones, se debe 
principalmente a la formación, en el metal de capas de óxido protectoras.  
 
Potencial estándar: Es el potencial de una reacción redox, cuando está en equilibrio, con 
respecto al cero. Cuando el potencial estándar supera al cero, tenemos una reacción de 
oxidación. Cuando el potencial estándar no lo supera, tenemos una reacción de reducción. El 
potencial estándar de los electrones se expresa en voltios (V). 
 
Radical libre: Es una molécula (orgánica o inorgánica), extremadamente inestable y, por 
tanto, con un gran poder reactivo con una vida media muy corta.. Los radicales libres tienen 
una configuración de capas abiertas por lo que llevan uno o más electrones no apareados 
que son muy susceptibles de crear un enlace con otro átomo o molécula. 
 
Resistencia: Es la oposición que ofrece un material al paso de la corriente eléctrica. La 
resistencia de un circuito eléctrico determina —según la llamada ley de Ohm— cuánta 
corriente fluye en el circuito cuando se le aplica un voltaje determinado. La unidad de 
resistencia es el ohmio, que es la resistencia de un conductor si es recorrido por una 
corriente de un amperio cuando se le aplica una tensión de 1 voltio. La abreviatura habitual 
para la resistencia eléctrica es R, y el símbolo del ohmio es la letra griega omega, Ω.  
 
Sobre potencial: Exceso de voltaje del teóricamente calculado, que se debe aplicar en ciertas 
electrólisis, para que ocurran la trasformación de especies químicas a rapideces apreciables. 
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JUSTIFICACIÓN 
 
En los últimos quince años se ha intensificado la publicación de trabajos técnicos en los que 
se reportan aplicaciones ambientales para celdas electroquímicas, enfocándose 
principalmente al tratamiento de aguas residuales. Tal es el caso de los procesos de 
oxidación avanzada y las diversas combinaciones que existen entre cada uno de los agentes 
oxidantes de tratamiento como pudieran ser: O3/UV, UV/TiO2, O3/H2O2, H2O2/UV por 
mencionar sólo algunos. El empleo de dichas tecnologías va a depender del tipo de efluente 
a tratar y del grado de tratamiento requerido. 
 
En trabajos anteriores demuestran que es posible disminuir la materia orgánica disuelta en 
las aguas residuales empleando métodos electroquímicos, dicho proceso presenta ciertas 
ventajas sobre los sistemas con tratamiento convencional, ya que es capaz de tratar aguas 
de origen industrial (Sáez et al; 1998) o aguas mixtas (municipal e industrial) (Durán et al; 
2002) que contengan sustancias toxicas y recalcitrantes con baja biodegradabilidad (Huang 
et al; 1993., Panizza y Cerisola, 2001) con altas concentraciones de sal y elevadas 
temperaturas. 
 
Muchas de las sustancias contaminantes presentes en aguas residuales, son 
electroquímicamente activas, por lo que los métodos electroquímicos representan una opción 
para el tratamiento de dichos efluentes. 
 
El proceso electroquímico consiste en aplicar una corriente directa por medio de electrodos, 
interconectados a una fuente de energía eléctrica (fuente de poder), los cuales son 
sumergidos en el efluente a tratar por un intervalo de tiempo que permita la remoción del 
contaminante. En dichas reacciones se efectúa una oxidación en el ánodo y una reducción 
en el cátodo. 
 
El proceso electroFenton consiste en generar radicales hidroxilo, mediante la combinación de 
peróxido de hidrógeno generado vía electroquímica y iones de hierro en condiciones ácidas.  
 
La oxidación anódica consiste en una serie de reacciones óxido reducción (Redox), donde  
se efectúan reacciones anódicas indirectas y directas en las que el oxígeno presente en el 
agua a tratar es trasferido a los productos que deben oxidarse. 
 
El presente trabajo comprende la construcción y búsqueda de nuevos materiales para la 
elaboración de celdas electroquímicas capaces de tratar una solución sintética que simule 
aguas residuales industriales conteniendo un colorante y fenol, así mismo el poder establecer 
las óptimas condiciones de operación para cada una de las celdas. 
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CAPÍTULO 1  INTRODUCCIÓN 
 
El tratamiento de las aguas residuales surge de la urgente necesidad de disminuir la carga 
de contaminantes a la que están sometidos los cuerpos receptores o para una posterior 
reutilización de ésta. 
 
Dentro de los procesos de tratamientos de aguas residuales, existen muchos métodos; cada 
uno va a depender del tipo de efluente con que se disponga y el grado de tratamiento 
requerido para su reutilización. 
 
Dentro de los procesos de tratamiento convencionales podemos mencionar los tratamientos 
primarios, comprendidos en la mayoría de las veces por separaciones físicas; tratamientos 
secundarios conformados básicamente por procesos biológicos, y los tratamientos conocidos 
como procesos avanzados, cuyo objetivo es la remoción de contaminantes que no pudieron 
ser removidos en las etapas anteriores. 
 
El tratamiento de aguas residuales por métodos electroquímicos, es un área poco explorada, 
que presenta algunas ventajas sobre los sistemas de tratamiento convencional, ya que es 
posible de tratar aguas de origen industrial o municipal que contengan sustancias orgánicas, 
compuestos tóxicos, metales pesados, alta concentración salina, así como elevadas 
temperaturas, lo que implicaría  un problema para los procesos biológicos. 
 
Como la inmensa mayoría de las sustancias contaminantes que se encuentran presentes en 
el agua residual son electroquímicamente activas, se plantea a la electroquímica como una 
vía para el tratamiento de efluentes líquidos contaminados, el cual permitirá la destrucción de 
la demanda química de oxígeno en aguas, así como la eliminación de compuestos tóxicos. 
 
El tratamiento vía electroquímica, básicamente consiste en conducir una corriente directa por 
medio de electrodos, interconectados a una fuente de energía eléctrica, los cuales son 
sumergidos en el efluente a tratar por un intervalo de tiempo que permita la remoción del 
contaminante. En dichas reacciones se efectúa una oxidación en el ánodo y una reducción 
en el cátodo. 
 
Para el proceso conocido como electroFenton, consiste en generar radicales hidroxilo, 
mediante la combinación de peróxido de hidrógeno y iones Fe 2+ en solución generados vía 
electroquímica en condiciones ácidas. 
 
Por otra parte se tiene la oxidación anódica, la cual basa su potencial en procesos 
electródicos donde se originan reacciones óxido reducción, estas se efectúan mediante 
reacciones anódicas indirectas y directas en las que el oxígeno que se encuentra en el agua 
a tratar es trasferido a los productos que deben oxidarse. 
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El presente trabajo comprende la construcción y búsqueda de nuevos materiales para la 
construcción de celdas electroquímicas capaces de tratar una solución sintética simulando 
aguas residuales industriales conteniendo un colorante y fenol, así mismo establecer las 
condiciones óptimas de operación para cada una de ellas.  
 
El trabajo queda constituido por cinco capítulos. 
 
El capítulo dos es la base conceptual, que comprende la revisión bibliográfica de las 
diferentes celdas electroquímicas empleadas para la electrogeneración del reactivo de 
Fenton, así como los diferentes tipos de reactores electroquímicos empleados en la 
oxidación anódica y los diferentes factores que afectan su rendimiento. 
 
El capitulo tres lo conforma la metodología, la cual esta dividida en dos grandes etapas, la 
primera de ellas consiste en determinar las mejores condiciones de operación para una celda 
dividida por membranas de intercambio y la evaluación en términos de remoción, para una 
solución la cual contiene colorante y fenol; así como la electrosíntesis de un polímero 
orgánico con características conductoras, capaz de resistir potenciales de reducción en una 
solución ácida; la segunda etapa se integró por el diseño, selección de materiales y 
construcción de las celdas electroquímicas que electrogenerán el reactivo de Fenton y 
llevarán a cabo la oxidación anódica. Efectuándose pruebas voltamperométricas sobre los 
electrodos preparados por descomposición térmica, así como la determinación de los 
potenciales de oxidación del fenol sobre dichos electrodos, para finalmente llevar a cabo la 
remoción del contaminante en las celdas. 
 
El capítulo cuatro presenta el análisis y discusión de los resultados de los experimentos para 
cada una de las etapas y la comparación de las tres diferentes celdas (electroFenton celda 
dividida, electroFenton celda no dividida y oxidación anódica monocelda) empleadas para 
remover el contaminante. 
 
Por último, el capítulo cinco presentan las conclusiones y recomendaciones de manera 
puntual para cada una de las celdas electroquímicas. 
 
El anexo está integrado por las técnicas analíticas empleadas en la determinación de las 
especies de interés, curvas de calibración, características del las celdas electroquímicas y los 
planos constructivos, así como las recomendaciones para su uso. 
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CAPÍTULO 2.  FUNDAMENTOS 
 
2.1 TRATAMIENTO ELECTROQUÍMICO DE AGUAS RESIDUALES. 
 
El tratamiento de efluentes industriales por métodos electroquímicos es una de las muchas 
alternativas que existen para el tratamiento de las aguas residuales, éstos sistemas  
presentan ciertas ventajas sobre los procesos de  tratamientos convencionales ya que son 
capaces de tratar aguas de origen industrial (Sáez et al; 1998) o municipal que posean altas 
temperaturas, sustancias orgánicas con baja biodegradabilidad (Panizza y Cerisola, 2001).  
 
En dicho proceso se lleva a cabo una oxidación anódica indirecta o directa, para realizar una 
completa mineralización de los contaminantes en ánodos dimencionalmente estables (DSA) 
como SnO2. (Chamarro et al; 2001) ayudando a la disminución  de la Demanda Química de 
Oxígeno (DQO), (Kang y Hwang, 1999). 
 
La oxidación de compuestos orgánicos disueltos en las aguas residuales, puede ser tratada 
por la generación de agentes químicos in situ, tales como iones hipoclorito, ozono y peróxido 
de hidrógeno, obteniéndose remociones de contaminantes orgánicos tales como 
formaldehído, anilina, fenol, por peróxido de hidrógeno en solución ácida.  
 
El peróxido de hidrógeno es electrogenerado continuamente mediante la reducción del 
oxígeno en la superficie del cátodo, en la ecuación 1 se muestra la reacción en medio ácido. 
 

222 22 OHeHO →++ −+ ................................... (1) 
 
El grafito, el carbón reticular vítreo y fieltro de carbón son usados en muchos de los casos 
como cátodo para generar peróxido de hidrógeno, ya que exhiben intervalos de actividad 
electroquímica hacia la reducción del oxígeno, alto sobrepotencial para la evolución de 
hidrógeno y baja actividad catalítica para la descomposición del H2O2 (Yeager et al; 1984).  
 
Dichas propiedades pueden incrementarse o disminuirse por una superficie química o 
electroquímica dependiendo de la naturaleza del electrodo. 
 
El  H2O2 en presencia de Fe2+ conduce a la formación de un radical altamente oxidante 
acorde al mecanismo de Fenton  (Kavitha et al; 2004). 
 

2 3
2 2Fe H O Fe OH OH+ + −+ → + + • ................... (2) 
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2.2 REACTIVO DE FENTON 
 
El reactivo de Fenton fue descubierto hace más de 100 años; sin embargo, su aplicación 
como un proceso de oxidación de compuestos orgánicos tóxicos y no biodegradables fue 
practicada hasta los años sesentas  (Huang et al; 1993). 
 
El reactivo de Fenton consiste en la combinación de peróxido de hidrógeno y sulfato ferroso 
(sales de Cu para la oxidación de cianuros y compuestos sulfurados, Eckenfelder, 1989), 
bajo condiciones de presión atmosférica y temperatura entre los 20 y los 40 0C, aunque 
también puede ser llevado a temperaturas de 100 0C y presiones de 3 atmósferas sin riesgo 
de descomposición del peróxido, este proceso es llevado a cabo bajo condiciones ácidas 
entre un intervalo de pH de 2 – 4, bajo dichas condiciones puede degradar muchos de los 
compuestos orgánicos, provocando en ellos (Martínez y López, 2000): 
 

 Un rompimiento en sus enlaces moleculares, dando origen a nuevas estructuras de 
compuestos orgánicos; esto los posibilita para un posterior tratamiento biológico. 

 
 Se efectúa una oxidación parcial del contaminate, lo que provoca una disminución de 

la toxicidad del efluente. 
 

 Se lleva a cabo una oxidación total de los compuestos orgánicos por lo que el 
contaminante se vuelve una sustancia menos agresiva para los cuerpos receptores. 

 
El proceso Fenton no es exclusivo para el tratamiento de las aguas residuales ya que éste 
también ha demostrado tener éxito en el tratamiento de aguas subterráneas teniendo la 
ventaja de ser efectuado in situ (Nesheiwat y Swanson, 2000), así como en la mejora de la 
sedimentabilidad de los lodos (Lu et al; 2003). 
 
2.2.1 Especies químicas que generan el reactivo de Fenton  
 
2.2.1.1  Hierro 
 
El hierro es un metal que en estado puro es de color blanco plateado, dúctil, maleable, y un 
excelente conductor del calor, pertenece al grupo VIII de la tabla periódica, posee dos grados 
de oxidación Fe2+ y Fe3+ (compuesto ferroso y férrico) es estable al aire seco pero bajo 
ciertas condiciones de humedad es atacado formándose en su superficie una capa de color 
rojiza (óxido hidratado) conocido como herrumbre.  
 
Las sales del Fe 2+ (sales ferrosas) en forma cristalizada son de color verde y en forma 
anhidra son blancas o de color amarillo (palido). 
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Por otro lado las sales de Fe3+ (sales férricas) en forma cristalizada son de color amarillo, a 
causa  de las especies Fe(OH)2+, Fe(OH)+

2, sin embargo el color puede cambiar debido a la 
facilidad de formar complejos con grupos orgánicos. 
 
Los colores amarillos pueden intensificarse en presencia de cianuro o cloruros, y se 
decoloran en presencia de fluoruro,  fosfato y pirofosfato lo decoloran, los colores rojizos se 
forman por el complejo acetato, el color rojo oscuro por el tiocianato, el EDTA aumenta el 
color amarillo en medio protonado. 
 
La especie Fe3+ es un catión más ácido que la especie Fe2+ por lo que es más estable en un 
medio acuoso ácido, pero estas especies no son las únicas ya que existen Fe(OH)2+, 
Fe2(OH)2

4+ y Fe(OH)2
+ con una concentración importante en medios alcalinos que pueden 

precipitar como sales básicas de color pardo rojizo. 
 
La tabla 2.1 muestra los límites de predominancia para las diversas especies del hierro,así 
como el potencial en función del pH.  
 

Tabla  2.1  Límites de predominancia para algunas especies del Fe. 
 

Especies químicas Potencial en funcion del pH 
Fe2+ / HFeO2

- pH = 10.53 
Fe3+ / FeOH-2 pH = 2.43 

FeOH2+ / FeOH2
- pH = 4.69 

Fe2+ / Fe-3 E0 = 0.771 
Fe2+ / FeOH-2 E0 = 0.914-0.0591 pH 

Fe2+ / Fe(OH)2
- E0 = 1.197-1.182  pH 

HFeO2- / Fe(OH)2
- E0 = -0.675+0.0591 pH 

HFeO2
- / FeO4

-2 E0 = 1.001-0.0738  pH 
Fe3+ / FeO4

-2 E0 = 1.700-0.1580 pH 
FeOH2+ / FeO4

-2 E0 = 1.652-0.1379 pH 
Fe(OH)2

+ / FeO4
-2 E0 = 1.559-0.1182 pH 
(Pourbaix 1963) 

 
Una manera más cómoda de interpretar los valores de potencial vs. Potencial de hidrógeno 
para el hierro es mediante los diagramas de Pourbaix (figura 2.1), en que se pueden 
visualizar las zonas de predominio para las diversas especies formadas por el Fe, las cuales 
son la zona de pasivación, zona de inmunidad y tres zonas de corrosión (pourbaix 1963). 
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Figura  2.1  Diagrama de Pourbaix para el Fe 
 
2.2.1.2  Peróxido de hidrógeno 
 
La obtención del peróxido de hidrógeno se remonta al año de 1818, cuando por vez primera 
Hence Thenard hizo reaccionar peróxido de bario con ácido nítrico para así producir H2O2 en 
bajas concentraciones, dicho proceso puede ser mejorado utilizando ácido hipoclorhídrico, 
una de las desventajas del proceso de Thenard es que sólo un 3% era manufacturado, con 
un alto costo y poca estabilidad. 
 
Posteriormente surgen otros procesos (1853)  con Meidinger quien descubrió que el producir 
H2O2 podía generarse electrolíticamente del ácido sulfúrico en un medio acuoso.  
En 1924 Reidel y Lowestein  utilizaron sulfato de amonio bajo condiciones de electrolisis, en 
lugar de ácido sulfúrico, como resultado se obtuvieron concentraciones sumamente altas. 
 
 
En el 1932 Walton y Filson  propusieron producirlo mediante la oxido-reducción de  hidrazo-
benzeno, tiempo después Pfleiderer desarrolló un proceso alcalino del hidrazo benceno en 
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que se obtenía peróxido de sodio y una amalgama, que era utilizada para reducir el 
azobenceno, pero el proceso tenia ciertos inconvenientes que fueron resueltos por Rield 
quien desarrolló el proceso de antraquinona, a dicho proceso se le conoce como AO process. 
 

El procesos de oxidación del 2- propanol fue desarrollado por Shell Chemicals durante los 
años 1957-1980, descubierto por Harris en 1954 quien demostró que la oxidación primaria y 
secundaria de alcoholes forman H2O2 con el correspondiente aldehído y cetona,  los 
aldehídos formados en la reacción con alcoholes primarios son fácilmente oxidados, y no 
requieren un catalizador especial porque es catalizada por una pequeña cantidad de 
peróxido que es añadida a la fuente de alimentación del 2-propanol, la reducción de 
subproductos puede ser lograda oxidando el 2-propanol y continuar la oxidación.  
 

Desde hace muchos años se han propuesto varios métodos para la preparación y 
purificación del H2O2 como es el caso de algunos procesos electroquímicos, donde  se da 
una producción simultánea de ozono que se forma en el ánodo y el H2O2 en el cátodo, los 
oxidantes son generados del agua y oxígeno en una resina de intercambio. Los 
electrocatalizadores investigados han sido el oro, grafito, carbón por mencionar sólo algunos. 
 

Tabla  2.2  Propiedades físicas del peróxido de hidrógeno comparado con agua. 
 

Propiedad H2O2 Agua 
Punto de fusión (0C) -0.43 0.0 
Punto de ebullición (0C) 150.2 100 
Calor de fusión  (J/g) 368 334 
Calor de vapor (J g-1 K-1)    
25 0C 1519 2443 
p. b. 1387 2258 
Calor especifico (J g-1 K-1)  líquido 25 0C 2.629 4.182 
Densidad relativa (g cm-3)   
0  0C 1.4700 0.9998 
20 0C 1.4500 0.9980 
25 0C 1.4425 0.9971 
Viscosidad (m Pa s)   
0  0C 1.819 1.792 
20 0C 1.249 1.002 
Temperatura crítica 0C 457 374.2 
Presión critica (M Pa) 20.99 21.44 
Índice de refracción (ηD20) 1.4084 1.3330 
Descomposición (10 %) 89 0C -- 

(Jones, 1999) 
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Tabla  2.3  Efecto de adición de iones metálicos en la velocidad de descomposición del H2O2. 

 
Ion 
metálico  

Cantidad 
agregada (ppm) 

Actividad del oxígeno 
perdido en 24 h. a 

100 0C (%) 
Ninguno --- 2 
Al (III) 10 2 
Sn (IV) 10 2 
Zn (II) 10 10 
Fe (III) 1.0 15 
Cu (II) 0.01 24 
Cr (II) 0.1 96 

(Jones,  1999) 
 
Qiang, et al (2002) realizó estudios de la estabilidad del peróxido de hidrógeno a diferentes 
temperaturas con  diferentes potenciales de hidrógeno, concluyendo que a pH menores de 9 
el H2O2 es relativamente estable en un intervalo de temperatura de 10 a 50 0C para periodos 
menores a 96 horas, pero a pH > 9 existe una marcada descomposición a periodos mayores 
de 96 horas. 
 
La tabla 2.2 muestra las propiedades físicas del H2O2, y la tabla 2.3 muestra el efecto de los 
diferentes iones metálicos y como influyen en la velocidad de descomposición del peróxido, 
así mismo la tabla 2.4 se pueden observar los límites de dominio en función del pH; una 
forma más fácil de interpretar dichos límites es mediante la figura 2.2. 
 

Tabla  2.4  Límites de dominio para el H2O2. 
 

H+ / OH- pH = 7.00 
H2O2 / OH-

2 pH = 11.63 
H- / H+ E0 = -1.125 

H- / OH- E0 = -0.717-0.0591pH 
H+ / H2O2  E0 = 1.776-0.0886 pH 
H+ / HO2

- E0 = 2.119-0.1181 pH 
OH- / H2O2 E0 = 1.362-0.0293 pH 
OH- / HO2

- E0 = 1.706-0.0591  pH 
(Pourbaix, 1963) 
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Figura  2.2  Diagrama de equilibrio electroquímico para el H2O2 en agua. 

 
2.2.2 Electrogeneración del reactivo de Fenton  
 
La electrogeneración del reactivo de Fenton para aguas residuales, reside en hacer conducir 
una corriente directa a través de dos electrodos, interconectados a una fuente de energía 
eléctrica, dichos electrodos pueden ser de hierro (ánodo), grafito, carbón vítreo, fieltros de 
carbón (cátodo) estos son sumergidos una solución electrolítica con un pH ácido, en que se 
efectúa la disolución anódica del electrodo de hierro, liberando en la solución los iones  Fe2+, 

Fe3+ y en el cátodo de carbón se realiza la reducción del oxígeno provocando la generación 
de peróxido de hidrógeno (Ventura et al; 2002). 
 
Este tratamiento  basa su potencial en la electrogeneración de peróxido de hidrógeno y iones 
Fe2+ que originan diversas reacciones para la formación de iones OH- (Lloyd et al; 1996), 
llevándose a cabo reacciones de óxido reducción, teniendo aplicación en efluentes que se 
caracterizan en ser parcialmente o prácticamente nada biodegradables, donde los 
tratamientos convencionales (procesos biológicos) presentaría problemas de operación; para 
valores altos de DQO que puedan contener una alta concentración salina o incluso una alta 
toxicidad que impidiera el crecimiento biológico para un sistema de tratamiento de lodos 
activados (Chou et al; 1999). 
 
Por otra parte cuando el efluente a tratar es parcialmente biodegradable o francamente no 
biodegradable; el proceso electroquímico puede trasformarlos en compuestos más 
biodegradables, permitiendo la unión a procedimientos biológicos,  conocidos como procesos  
bioelectroquímicos.  
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También posee la ventaja de trabajar a presión atmosférica y temperatura ambiente, 
haciéndolo un sistema seguro, siendo una de sus características el  ser modular, permitiendo 
incrementos de capacidad para el tratamiento del efluente, independientemente de la 
procedencia, ya sea urbana o industrial, siendo la energía eléctrica su único tipo de energía 
por lo que no produce contaminación atmosférica.  
 
Por lo que respecta a su manejo es sumamente fácil, ya sea  para arrancar o parar  el 
sistema, puesto que si no hay fuente de energía no funciona, ya que la energía eléctrica es 
su único camino para la descontaminación del agua., de esta manera podría decirse que 
utiliza como materia prima a un “reactivo limpio”. 
 
Las figuras 2.3 hasta la 2.8 muestran las diversas variantes existentes para llevar a cabo la 
remoción de contaminantes mediante el método Fenton. 
 

 
Figura  2.3  Fenton clásico 

 

 
La figura mostrada a la izquierda, ejemplifica al proceso conocido 
como Fenton clásico. (FC  
El cual consiste en la adición de los reactivos implicados, peróxido 
de hidrógeno con cierta concentración y una sal de sulfato de 
hierro para la generación de los iones Fe2+, en un medio ácido 
para promover dicha reacción. 
Al sistema se le proporciona agitación para un mezclado uniforme 
de los reactivos y efectuar la reacción de manera satisfactoria, 
generalmente el proceso se efectúa a temperatura ambiente y a 
una atmósfera de presión. 
 

 
Figura  2.4  ElectroFenton 

 

 
Este proceso es una variante del proceso conocido como 
electroFenton con regeneración de Fe2+(EF-FeRE) se basa en la 
adición de los reactivos tanto de peróxido de hidrógeno como una 
sal de sulfato de hierro para la generación de iones Fe2+, mismos 
que son regenerados por medio de un diferencial de potencial en 
el cátodo, en medio ácido, el sistema cuenta con agitación para un 
mezclado uniforme de los reactivos, provocando  flujos de 
convección forzada para efectuar la reacción de manera 
satisfactoria y la transferencia de masa no sea un paso limitante, 
llevándose a cabo a temperatura ambiente y presión atmosférica. 
Según Tzedakis et al. (1989) el proceso es empleado en la 
síntesis de fenol por oxidación directa del benceno, el ánodo 
consiste en una placa de titanio el cátodo es de mercurio, la celda 
se encuentra separada por un diafragma cerámico. 
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Figura  2.5  ElectroFenton con 

generación de Fe2+

 

 

Aquí se muestra otra variante del proceso conocido como 
electroFenton con generación de Fe2+ por oxidación de Fe0 y 
regeneración de Fe3+ a Fe2+(EF-FeOx) basado en la adición de 
peróxido de hidrógeno y generación de iones de hierro Fe2+ en el 
compartimiento anódico, (ánodo de sacrificio) mismos que son 
regenerados por medio de una diferencia de potencial en el 
cátodo, ambos compartimentos (anódico y catódico) se 
encuentran divididos por una membrana que permite el paso de 
los iones Fe2+, en  medio ácido, el sistema posee agitación para 
promover flujos de convección forzada, y efectuar la reacción. El 
proceso es llevado a cabo a temperatura ambiente y presión 
atmosférica, siendo  aplicado para el tratamiento de aguas 
residuales que contienen herbicidas, plaguicidas e insecticidas 
(Qiang  et al; 2002). 

 
Figura  2.6  ElectroFenton con 

generación de H2O2
  y 

regeneración de Fe2+

 

En esta otra figura se observa el proceso conocido como 
electroFenton con generación de H2O2

 (EF- H2O2-FeRe) y 
regeneración del ion Fe2+. El sistema se basa en la adición de 
sales de hierro, para que en el medio  se liberen  los iones Fe2+, el 
peróxido de hidrógeno es generado  mediante la oxidación del 
oxígeno por medio de un potencial en el cátodo, el cual es de 
carbón politetrafluoroetileno, (PTFE) el ánodo es de platino 
(99.99%), ambos compartimentos anódico y catódico no se 
encuentran divididos por membranas, la reacción  se efectúa en 
medio ácido con agitación. Generalmente son aplicados a la 
síntesis orgánica y descontaminación de las aguas residuales 
(Brillas et al; 1998). 

 
Figura  2.7  ElectroFenton con 
la generación de H2O2 y Fe2+

 

Este otro proceso es mucho más completo, es conocido como 
electroFenton con la generación de H2O2 y Fe2+ (EF- H2O2-FeOx) 
basado en la electrogeneración de peróxido de hidrógeno en el 
compartimiento catódico mediante la reducción de oxígeno y la 
electrogeneración de los  iones de hierro Fe2+ generados en el 
compartimiento anódico  mediante un ánodo de sacrificio (hierro) 
mismos que son promovidos mediante una diferencia de 
potencial. Ambos compartimentos anódico y catódico se 
encuentran divididos por una membrana catiónica  que permite el 
paso de los iones Fe2+  efectuándose la reacción en medio ácido 
con agitación mecánica para un mezclado uniforme de las 
especies, el proceso generalmente es llevado a cabo a 
temperatura ambiente y una atmósfera de presión en términos 
generales. Es empleado en la eliminación de herbicidas, e 
insecticidas presentes en aguas residuales (Brillas et al; 1998). 
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2.2.2.1  Foto-Fenton 
 
Foto-Fenton es una de las diversas variantes que existen para la generación del reactivo de 
Fenton, basado en el empleo de luz para llevar a cabo la reacción de reducción foto catalítica 
de iones férricos Fe3+ a  Fe2+  de esta manera se consigue una mayor generación de la 
especie Fe2+ que estará presente en el efluente a tratar, esto se logra mediante la radiación 
con luz ultravioleta (UV) considerando longitudes de onda, que van de 300 a 400 nm, en 
dichos intervalos se puede conseguir la mineralización de compuestos orgánicos, muchos de 
los cuales son de naturaleza tóxica o considerados como refractarios para los procesos 
biológicos convencionales e incluso la coagulación floculación presenta ciertos 
inconvenientes para dichos efluentes como es el caso de los colorantes debido a las 
complejas estructuras poliaromáticas (aminas aromáticas) (Arslan et al; 1999). 
La reacción de foto-Fenton  está  formada por la siguiente reacción: 
 

3 2
2Fe   h  H O Fe H OHν+ ++ + → + + • ............

2+ •

•

.... (3) 
 
Se efectúa la foto reducción y un radical hidroxilo (OH•) es generado, produciéndose un ion 
Fe2+, éste reaccionará con el H2O2 para producir Fe3+ y OH• y de esta manera continuar el 
ciclo.  
 

2
2 2 ( )Fe H O Fe OH OH+ + → + ........................ (4) 

 
Algunas investigadores atribuyen que esta descomposición Fe(OH)2+ conduce a la formación  
del radical OH• y la regeneración, quedando expresado con la siguiente reacción (Feng  et 
al., 2004). 
 

2 2( )Fe OH hv Fe OH+ ++ → + ............................. (5) 
  

Figura  2.8  Foto Fenton 
 

 

La figura 2.8 muestra la representación esquemática de foto 
Fenton (Qiang et al; 2002) 
En el proceso de fotocatálisis, el radical  es generado por 
iluminación en la solución acuosa cuya luz debe poseer la 
suficiente energía, la cual se encuentra comprendida a una 
longitud de onda de 300 a 400 mn. En el sistema el peróxido de 
hidrógeno es generado por reducción catódica del oxígeno 
utilizando un cátodo de carbón (PTFE) y como ánodo se utiliza 
una placa de Pt (99.99%) (Brillas et al; 1998). 
El foto Fenton presenta la ventaja de generar una menor cantidad 
de lodos provenientes del Fe, ya que continuamente se esta 
regenerando a Fe2+ por la acción fotocatalítica expresado en la 
ecuación 3  (Arslan et al; 1999) 
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Feng (2004)  estudia el proceso de degradación del  fenol mediante el proceso foto Fenton 
empleando una lámpara de mercurio de presión media demostrando que si es posible 
obtener remociones significativas en tiempo menores de  una hora para concentraciones de 
100 mg/L. 
Por otra parte hay quienes han realizado estudios con una variante del foto Fenton utilizando 
la radiación solar (Kavitha et al; 2004), este proceso es mejor conocido como Fenton solar. 
Los estudios fueron llevados acabo por Silva et al. (2004) a una longitud de onda entre 320 a 
400 nm, para el tratamiento de efluentes provenientes de una industria de tintas con 
concentraciones de 662.3 ppm y 21786 ppm, de COT, obteniendo remociones del 75% para 
periodos de 60 minutos, demostrando que el proceso puede ser aplicado de manera exitosa 
para efluentes de la industria de tintas.   
 

2.2.3 Reactividad de las especies oxidantes 
 

Anteriormente se mencionó que el proceso Fenton es un proceso de oxidación avanzado, no 
selectivo, que provoca la oxidación de las sustancias orgánicas disueltas en agua. 
Adicionalmente cuando este reactivo es aplicado a las aguas residuales de origen doméstico 
se  lleva a cabo una coagulación-floculación tal y como lo reporta Durán et al. (2004) debido 
a la reacción efectuada por el peróxido de hidrógeno y el Fe2+ para la formación de radicales 
OH• que son los responsables de efectuar la oxidación (Von et al; 1997). 
Estos radicales pueden ser generados por medio de varios procesos como son: O3/H2O2, 
UV/H2O2, UV/O3, UV/TiO2, Fe2+/H2O2, donde el ion Fe2+ en la mayoría de los casos es 
proporcionado por una sal, y la reacción efectuada en dichos compuestos orgánicos es de 
tipo  irreversible.  
A continuación se enlistan las constantes de reacción con  radicales OH●  de compuestos 
orgánicos. (Legube  y  Karpel, 1999). 
 

Tabla  2.5  Constantes de reacción con  radicales OH● de compuestos orgánicos 
 

Soluto K OH (M-1 s-1)
Benceno 7.8 * 109

Nitrobenceno 3.9 * 109

Tolueno 3.0 * 109

m-xileno 7.5 * 109

Ácido fórmico 1.3 * 108

Ion formiato 3.2 * 109

Ácido oxálico 1.4 * 106

Ion oxalato 7.7 * 106

Ácido acético 1.6 * 107

Ion acetato 8.5 * 107

Ácido succínico 3.1 * 108

Ácido salicílico 2.2* 1010

Ion salicilato 1.6 * 1010
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2.2.4 Reactividad del radical hidroxilo. 
 
El radical hidroxilo es una molécula de alta reactividad. Dicha, especie es capaz de existir 
independientemente, contiene un electrón no apareado formado por la ruptura de enlaces 
covalentes, dicho comportamiento resulta muy agresivo y genera reacciones en cadena, por 
lo que es considerado como una de las especies químicas más reactivas con un poder de 
oxidación de 2.06. (Nesheiwat y Swanson, 2000).    
 
Otros investigadores reportan que el radical OH●  posee un potencial  de oxidación de 2.8 V 
con respecto a NHE (He et al; 2004, Kavitha et al; 2004) y una vida media de  1*10 -4 s (He-
Chun et al; 2002). 
 

Tabla  2.6  Poder de oxidación relativa de diferentes especies químicas. 
 

Especies Poder de oxidación relativo (Cl2=1.0) 
Fluoruro 2.23 
Radicales Hidroxilo 2.06 
Oxígeno atómico 1.78 
Peróxido de Hidrógeno 1.31 
Radicales Perhidroxilo 1.25 
Permanganato 1.24 
Ácido hipobromoso 1.17 
Bióxido de Cloro 1.15 
Ácido hipocloroso 1.10 
Ácido hipoyodoso 1.07 
Cloruro 1.00 
Bromuro 0.08 
Yoduro 0.54 

 
2.2.5 Reacciones químicas del radical hidroxilo en agua 
 
Las reacciones en las cuales se encuentra presente el radical hidroxilo en agua se  dividen 
en cuatro tipos los cuales se enuncian a continuación. 
 

♦ Adición:  
•• →+ 6666 )( HCOHHCOH .................... (6) 

Adición de un radical hidroxilo a un compuesto insaturado alifático u aromático, el 
producto  forma un radical  libre (radical ciclohexadienil). 
 

♦ Abstracción de hidrógeno: 
  .................. (7) OHOHCHOHCHOH 223 +→+ ••
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El radical libre y agua son formados. 
 

♦ Transferencia de electrón: 
 .......... (8) −−−• +→+ OHCNFeCNFeOH 3

6
4

6 ])([)(
El ion de un estado de valencia alto es formado, o un átomo o radical libre es un ion 
mononegativo es oxidado. 
 

♦ Radical de interacción: 
  ........................................ (9) 22

El radical hidroxilo reacciona con otro radical hidroxilo o con un no radical para  formar 
un producto estable. 

OHOHOH →+••

 
En la  aplicación del reactivo de Fenton para el tratamiento de aguas residuales, las 
condiciones de reacción se ajustan a los primeros dos mecanismos predominantemente y las 
velocidades típicas de reacción entre los radicales hidroxilo y la materia orgánica son de 109 
– 10 10 K (M-1 s-1).  
 
Investigaciones más recientes han demostrado que la velocidad para efectuar la remoción de 
dichos compuestos generalmente obedece a ecuaciones de segundo orden que pueden ir de 
1*107 a 1*1010 K (M-1 s-1) (De Laat et al, 1999). 
 
2.2.6 Reacciones implicadas en el proceso Fenton 
 
Desafortunadamente no ha sido posible desarrollar un modelo cinético detallado sobre cada 
una de las reacciones, se sabe que las reacciones involucran un gran número de 
intermediarios y reacciones elementales, en que el agente responsable de la oxidación es el 
radical hidroxilo OH●, el cual se caracteriza por ser sumamente reactivo, formado por la 
descomposición catalítica del peróxido de hidrógeno en medio ácido, (Szpyrkowincz et al; 
2000), cabe hacer mención que la velocidad de reacción se ve limitada, ya que ésta está 
relacionada directamente con la concentración del catalizador (hierro) y las condiciones del 
medio. 
 

El mecanismo propuesto para los radicales hidroxilo y la especie oxidada genera la siguiente 
ecuación química: 

•−++ ++→+ OHOHFeOHFe 3
22

2 ............................... (10) 
 
el radical hidroxilo puede reaccionar con otro Fe2+. 
 

−++• +→+ OHFeFeOH 32 ............................... (11) 
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El Fe3+ descompone catalíticamente al H2O2 siguiendo un mecanismo que involucra a 
radicales hidroxilo e hidroperóxido, de esta manera se tienen (Chamarro et al; 2001): 
 

3
2 2Fe H O Fe HOO H+ + → − +2+ +  .................. (12) 

2 2
2 Fe HOO Fe HO •+ +− → −  ............................ (13) 

2 3
2 2Fe HO Fe HO•+ ++ → + −  ........................... (14) 

3 2
2 2Fe HO Fe H O•+ ++ → + ++  ......................... (15) 

2 2 2 2OH H O H O HO •• + → +  ........................... (16) 
 
Existiendo unas series de reacciones en cadena: 
 

−•++ ++→+ OHOHFeOHFe 3
22

2  ................... (17) 
−+•+ +→+ OHFeOHFe 32  ............................... (18) 

•− +→+ ROHOHRH 2  .................................... (19) 
++•+ +→+ RFeRFe 23  ...................................... (20) 

 
Efectuándose una serie de reacciones secundarias las cuales son: 
 

OHOHOHOH 2222 +→+ ••  ............................ (21) 
RRR −→•2  .................................................... (22) 

 
Las ecuaciones anteriormente mostradas, no son las únicas ya que también existen las 
reacciones en la ausencia de un sustrato oxidable (Craig, W. Jones,  1999). 
 

OHHOFeOHFe •++ +→+ 2
22

2 )(  ..................... (23) 
++• →+ 22 )( OHFeFeOH  .................................. (24) 

OHFeHOHFe 2
32)( +→+ +++  ......................... (25) 

OHFeHOHFe 2
3

22
2 2222 +→++ +++ .............. (26) 

 
Las reacciones en presencia de sustratos orgánicos son las siguientes: 
 

OHOHFeOHFe •−++ ++→+ 3
22

2  .................. (27) 
−++• +→+ OHFeFeOH 32   ............................... (28) 

•• +→+ ROHRHOH 2 ..................................... (29) 
3 2R Fe Fe producto• + ++ → +  ........................... (30) 

2 (dim )R RR er• →  ........................................... (31) 
+++ +→++ 32  FeRHHFeR  ............................. (32) 

OOHOHOHOH •• +→+ 222 ........................... (33) 
222 OHOH →•  ................................................. (34) 

OOHFeHFeOH •+++ ++→+ 23
22 ................... (35) 
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Reacciones en competencia del poder oxidativa 
 

OOHFeFeOOH •++• +→+ 32   .......................... (36) 
+++• ++→+ HFeOFeOOH  3

2
3  ....................... (37) 

+−•• +→→+ 3
222 FeROROOR ........................ (38) 

 
Reacciones con  fotocatálisis de peróxido de hidrógeno 
 

•⎯→⎯ HOOH hv 222 ............................................. (39) 
OOHOHOHHO hv •• +⎯→⎯+ 222 ....................... (40) 

2222 OHOOOH hv +⎯→⎯• ................................... (41) 
 
 
2.2.7 Tipos de celdas electroquímicas 
 
Existen diferentes tipos de celdas electroquímicas empleadas para  llevar a cabo la reacción 
de Fenton, así como la electrogeneración de dichas especies del reactivo. 
 
A continuación se describen algunos tipos de celdas. 
 

• Panizza y Cerizola (2001) reportan el tratamiento de agua residual proveniente del 
lavado para la regeneración de torres de intercambio iónico, dichas aguas contienen 
ácido naftalen sulfonico, con un valor de  DQO de 1361 mg/L. 

 
Estos autores proponen una celda individual de 200 mL, a la cual se le proporciona 
agitación y calor, utilizan un electrodo de referencia de calomel colocado en un capilar 
a 3 mm de la superficie del cátodo. Utilizan un alambre de platino de 3 cm2 de área 
como ánodo y un fieltro de grafito comercial (15 cm2 y 0.6 cm de espesor., BET < 1 
m2/g) como cátodo, el contacto eléctrico del cátodo está construido por un alambre de 
platino. 

 
La superficie del fieltro de grafito fue modificado por tratamiento electroquímico, el cual  
fue sumergido a una solución 0.5 M de H2SO4 por 30 minutos, posteriormente fue 
lavado con agua destilada y secado con aire. 

 
Durante la electrolisis la solución fue saturada con oxígeno, la temperatura fue 
mantenida a 35 0C, ajustando continuamente el pH a 4 con H2SO4. 
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La electrolisis fue llevada a cabo con un potenciostato y la cantidad de electricidad fue 
medida con un coulombímetro. 

 
• Durán et al. (2002) trataron aguas industriales y combinadas mediante el empleo de 

una celda electroquímica de 2 L (vaso de vidrio), la cual posee un electrodo de grafito 
sólido de forma cilíndrica (barra), con una área de contacto de 35.8 cm2 y un ánodo de 
hierro (cilindro hueco) con una área efectiva de 289.4 cm2 y una pureza del 98%, en la 
cual se proporciona oxígeno en el fondo de dicho recipiente, hasta lograr la saturación 
de la solución, con agitación constante para homogeneizar la fase acuosa – gas, el 
agua residual mixta a tratar se ajustó a un valor de  3.5 (pH) con H2SO4. La corriente 
eléctrica suministrada fue  de 0.2 a 1.0 A en ambos electrodos. El máximo tiempo de 
reacción probado fue de 1 hora. 

 
• La celda propuesta por Ventura et al. (2002) demostró ser exitosa en la degradación 

de la atrazina, el experimento fue realizado en una celda de 25 mL con cátodo de 
mercurio (12 cm2) y alambre de platino como ánodo (4 cm2)  conteniendo H2SO4. (10-3 
mol L-1). Como electrodo de referencia se utilizó Ag/AgCl. El contacto eléctrico para el 
electrodo de mercurio fue un alambre de platino, la celda fue llenada con una solución 
de atrazina (2.3 *10-5 mol L-1), hierro en solución sulfúrica fue agregado 
proporcionando iones férricos  (3 *10 –5 mol L-1). El pH fue de 2.50 a 2.55, con 
oxigenación por 15 minutos (oxígeno puro) antes de la electrolisis, se introdujo una 
corriente de nitrógeno sobre la solución y  se adicionó peróxido de hidrógeno a la 
solución (3*10-3 mol L-1). El potencial impuesto en la reducción fue de –0.5 V Ag/AgCl 
proporcionando agitación mecánica (600 rpm) y  una temperatura ambiente de 20-25 
0C. 
 

• Brillas et al, (2003) llevaron a cabo la mineralización del herbicida 3,6 dicloro-2 metoxi, 
con una concentración de 115 a 230 ppm,  a un pH 2.8 usando la electrolisis, ésta es 
efectuada en una celda abierta cilíndrica conteniendo 100 mL con un termostato y 
agitación. El ánodo es Pt con 10 cm2  (99.99% de pureza) usado como cátodo, carbón 
– PTFE con un área de 3.1 cm2, y un flujo de O2 de 20 ml /min, consiguiendo una 
mineralización del 60-70% para una corriente de 450 mA y un tiempo de reacción de 4 
h, con una eficiencia de corriente aparente (ACE) de 1.5. 

 
• Brillas et al. (2000) efectuaron la mineralización del ácido 2,4- diclorofenoxi-acético 

(230 ppm) por electroFenton empleando una celda cilíndrica de 100 mL, con un ánodo 
de platino 10 cm2, y  cátodo de carbón (PTFE) los cuales fueron utilizados para la 
producción in situ de H2O2, suministrando O2 puro con un pH de 3,  la degradación se 
efectuó en un tiempo de 4 horas con una remoción de 87%, utilizando una corriente 
constante de 450 mA. Cabe mencionar que el electrodo de carbón fue construido 
específicamente para este fin. 
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• Huang  et al. (1999) trataron aguas residuales procedentes de la industria petrolera 

con Hexamina en los bioefluentes. Para tratar estas aguas el autor propone un celda 
cuyas dimensiones  son de 10 cm L x 10 cm W x 10 cm H, con un ánodo reticulado de 
titanio y un cátodo de acero reticulado, con un pH <3 y una temperatura de 25 0C, en 
las que se burbujeó aire en el seno de la solución con una concentración de 200 a 300 
mg/L, obteniendo un 86% de remoción en un periodo de 3 horas. 

 
• La celda que proponen Brillas et al. (2002) para la degradación de la anilina, con una 

concentración de 1000 ppm, (780 ppm de COT) a un pH de 3 y una temperatura de 40 
0C, dicha celda posee una configuración de filtro prensa AB conteniendo electrodos 
con un área de 100 cm2, estos se encuentran en contacto con la solución y separada 
5 mm, la celda posee un promotor de turbulencia. El cátodo es de carbón (PTFE), con 
ánodo de titanio platinado (Ti/Pt) al cual se alimenta oxígeno puro, la solución es 
introducida a la celda y constantemente es recirculada (modo batch) a una tasa de 
200 a 900 L h-1. 
 
El flujo de  la celda  fue dividido en dos flujos paralelos, y la electrolisis fue realizada a 
corriente constante de 20 A en un periodo de 2 horas, el COT fue reducido de 300 
ppm, a 183 ppm que corresponden a un 61% de degradación, para un periodo de 5 
horas se obtuvo un 95% de remoción. 
 

• El tipo de celda propuesto por Lee et al. (2003) para la degradación de 2,4,6 
trinitrotolueno posee dos compartimentos empacados con medidas de 2 cm * 5 cm el 
volumen de trabajo es de 23 mL. El electrodo es de fieltro de grafito y carbón vítreo 
reticular (RCV, 60 ppi) con una placa de grafito que funciona como colectora de 
corriente, el ánodo y cátodo son separados por una membrana de intercambio 
catiónica (Aldrich Nafion 450), la diferencia de potencial fue medida utilizando un 
electrodo de referencia de Ag/AgCl colocado en el centro del reactor. El reactor operó 
con una recirculación de 1 mL/min, la solución fue continuamente oxigenada a una 
velocidad de 25 mL/min, la temperatura se mantuvo constante a 25 0C, el potencial 
catódico suministrado fue de –0.6 V, con un 63% de remoción (44 μM) en un periodo 
de 3 horas. 

 
• La celda propuesta por Wang  y  Lemley. (2002) consiste en dos vasos de 250 mL que 

sirven como medias celdas anódica y catódicas, unidas por un puente salino con una 
solución saturada  de la misma sal (0.04 M NaCl celda anódica y 0.16 M NaCl  celda 
catódica), dicho puente es utilizado para unir las dos celdas, en que se agregan 200 
mL de una solución de Diazinon (O,O dietilen O-2isopropil metilpirimida-4-y  
fosforotioato) con una concentración de 100 mM, el sistema cuenta con agitación 
continua en ambas celdas. Mediante un potencial aplicado al ánodo (Fe,  2 cm x 10 
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cm x 0.2 cm) se liberó Fe2+, el cátodo fue de grafito (1 cm d.i  y 10 cm L) fue colocado 
en la celda catódica. La corriente suministrada fue de 0.050 A, obteniéndose un 
rendimiento de H2O2  con respecto al Fe 2+  de 4:1, la temperatura de operación fue de 
25 ± 0.5 0C. 

 
• Drogui et al. (2001) utilizan una celda electroquímica de forma cilíndrica, con una 

longitud de 30 cm, está compuesta por dos compartimientos que se encuentran 
separados por un diafragma que permite el paso de los iones, el electrolito soporte 
posee una conductividad de 250 μS, para una concentración de 1*10-3 M de sulfato de 
sodio. El cátodo es de carbón vítreo reticular con un área de 177 cm2 (fieltro de carbón 
RCV 4000, porosidad 0.94 y fibras de 10mm a 12 mm), el ánodo es de titanio con un 
área de 67 cm2, la recirculación del sistema es de 140 L/h. con mezclado perfecto y 
una concentración de oxigeno disuelto de 8 a 10 mg/L. En dicha celda se efectúa la 
remoción de fenol (35 mg/L), ácido salicílico (31 mg/L) y ácidos humicos (26 mg/L) 
obteniendo remociones menores de 50% en periodos mayores a 100 minutos. 
Aplicando  un potencial de 1.0 A.  la remoción de la turbiedad fue evaluada, teniendo 
un 80% de remoción en un periodo de 250 minutos con potenciales de 2.5 A. 

 
• Fockedey y Lierde Van. (2002) hacen pruebas en una celda comercial (Electrocell AB, 

Sweden) con una capacidad de 300 mL por cámara, la cual está constituida por dos 
cámaras; la configuración es tipo filtro prensa conformado por un cátodo de carbón 
vítreo reticular y ánodo de titanio recubierto con SnO2, las cámaras electroquímicas se 
encuentran separadas por una membrana catiónica (Nafion 350). La celda funcionó a 
corriente constante, con una densidad de corriente de 100 A/m2 con una configuración 
flow-by (flujo de corriente perpendicular al flujo del electrolito); el pH de trabajo fue de 
3, con un suministro de oxígeno puro a la cámara catódica; la concentración del 
electrolito fue de 0.25 M de NaSO4 para proporcionar suficiente conductividad al 
sistema y la temperatura fue de 22 a 23 0C; La concentración de fenol empleada en 
fue de 2.38 g/L. 

 
• Chun et al. (2002)  proponen un reactor tridimensional de tres fases (TTER)  para la 

degradación de contaminantes  orgánicos, tal es el caso de la anilina, dicha solución 
se preparó a una concentración de 400 ppm en 250 mL que fueron suministrados al 
reactor (modo batch) con un tamaño de 14 * 12 * 6  (cm3). Al sistema se introdujo aire 
comprimido por el fondo, a una tasa de 0.1 L/min, los dos principales electrodos son 
placas de grafito, ánodo y cátodo (14 cm*12 cm*6 cm) situados 8 cm uno del otro; 
CAG es usado como lecho móvil con una área superficial de 870.0 m2/g con un 
tamaño de partícula de 3.5  a 5.1 mm, sé realizo un ajuste del pH a 2 y 3, mediante la 
adición de H2SO4, la cantidad de FeSO4 suministrado fue de 0.25 g, las condiciones a 
las que operó: potencial 10 V, durante un tiempo de 30 minutos, presentando valores 
de  remoción cercanos al 81.7%  
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2.2.8 Celdas  con electrogeneración de peróxido 
 

• La celda se enfoca en la electrogeneración de peróxido de hidrógeno en electrodos de 
difusión de gas (GDE) propuesta por Madhu et al. (2003), el cátodo se encuentra en 
solución acuosa, a temperatura ambiente y presión atmosférica, dicha  celda posee 
una cámara anódica y catódica con una área de electrólisis de 0.19 dm2  la geometría 
del GDE es de forma circular, cuya área es de 0.19 dm2, el sistema utiliza como ánodo 
al  platino. El DGE fue preparado comforme Katoh y Nishiki. (1994) de carbón 
comercial negro (Cabot Corporation Vulcan XC-72) y politetrafluoroetileno (PTFE) en 
polvo fino  (Dupont Mitsuit Fluorochemical, 30 J). La mezcla fue aplicada en ambos 
lados de la tela de carbón (Zoltek, PWB-3) y horneado a 350 0C , haciendo la matriz 
permeable, la mitad de la cámara estuvo compuesta de gránulos Nafion-H, la celda 
estaba separada por una membrana permeable catiónica (Nafion 112). Los resultados 
obtenidos se muestran a continuación:  

 
Densidad de corriente  voltaje de celda  producto 
(A/dm2)    (V)  [H2O2] (mM) 
1     3.5  132.5 
3     4.9  147.0 
5     5.6  135.2 
5 (10 mL/h)   5.6  125.0 
5 (25 mL/h)   5.6  68.2 
7     7.0  57.3 
10     8.2  40.0 

 
 

• Qiang et al. (2002) generaron peróxido de hidrógeno mediante el empleo de placas 
paralelas de grafito (Carbon America, Bay City, MI) con tres diferentes geometrías 
catódicas, mediante la reducción del oxígeno (99.6%) y aire con un flujo de  8.2 * 10 –2 
mol/min, los compartimientos anódicos y catódicos poseen un volumen de 3.15 L y 
4.50 L  respectivamente, la celda cuenta con una membrana de intercambio catiónica 
(Neosepta CMX, Electrosynthesis company, Lancaster NY) para separar los 
compartimientos. Utilizando un electrolito soporte de perclorato de sodio (NaClO4) a 
temperatura controlada y condiciones ácidas (pH = 2). El sistema utilizó un electrodo 
de SCE como electrodo de referencia indicando un potencial catódico óptimo de –0.5 
V, con una densidad de corriente promedio de 6.4 A/m2 la cual es independiente de la 
geometría del cátodo, teniendo una eficiencia de corriente del 81%. El experimento fue 
llevado a potencial constante y corriente constante. La máxima cantidad de H2O2 
obtenida para el sistema fue de 79 mg/L después de 2 horas de electrolisis. 
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• Khoufi et al. (2004) proponen una variante del proceso Fenton para la remoción de 

compuestos polifenólicos por el método conocido como electroFenton. Se utilizó un 
recipiente de 250 mL, con 200 mL de una solución sintética de reactivos fenólicos, los 
cuales fueron homogeneizados por agitación, el recipiente fue trasformado en una 
celda electroquímica mediante el acondicionamiento de electrodos los cuales 
consisten en placas de acero que fueron introducidas a la solución y distanciados a 
1.5 cm. El área total efectiva de los electrodos es de 20 cm2, la corriente fue 
suministrada por una fuente de poder con una densidad de corriente de 7.5 A/dm2. La 
solución se ajustó a un pH de 4, adicionalmente se suministró peróxido de  hidrógeno 
con una concentración de 1 g/L antes de suministrar la corriente eléctrica. La reacción 
se llevó a cabo por un tiempo de 4 horas con lo cual se consiguió una remoción del 
90% para compuestos monoaromáticos.  

 
2.2.9 Celdas de electrogeneración de peróxido de hidrógeno medio alcalino 
 

• Yamada et al. (1999) proponen una celda experimental con un compartimiento dual de 
50 cm2, dicho reactor “trickle-bed electrodes” fue desarrollado para la producción de 
peróxido de hidrógeno por reducción catódica del oxígeno. Al sistema  se le suministró 
un voltaje de 2.1 V y una densidad de corriente de 1500 Am-2, obteniéndose una 
concentración de H2O2 en un 5% y una solución de NaOH  al 2.1% el ánodo y el 
cátodo son divididos por una membrana de intercambio catiónica (Nafion 117, 
Dupont). 

 
El ánodo es de acero inoxidable con un peso y un área superficial  de 150 g/m2 y 22 
cm2/g el tamaño del electrodo es de 50 cm2 y el tamaño de celda 50 x 100 mm 
(Nasuron, Nipon Seisen Company) el cátodo es de fieltro de carbón, (GF-20, Nippon 
Carbon Company) como colectores de corriente se tienen placas de níquel, la solución 
utilizada NaOH  (2 mol L-1) con 250 ppm EDTA que fueron  suministrados  en el fondo 
del compartimiento anódico. 

 
• Oloman et al. (1979) desarrollaron un reactor electroquímico (trickle-bed) para llevar a 

cabo la producción de una solución de peróxido de hidrógeno alcalino vía reducción 
de oxígeno, dicho reactor posee las siguientes dimensiones: 50 mm de ancho, 1.5 a 6 
mm de espesor, una altura de 0.5, .78, 2 m, a través de una celda que consiste en un 
delgado lecho de grafito particulado empacado a manera de sándwich (0.3-1.0 mm) 
con un área superficial promedio de 1 m2 g-1, el lecho fue contenido en empaques de 
asbesto y neopreno, separado de la  placa anódica por una membrana porosa. El 
modo de operación consistió en la introducción del flujo de manera descendente para 
el hidróxido de sodio (2 M) y oxígeno gaseoso a contracorriente. El flujo de la corriente 
es perpendicular al flujo del electrolito, en que previamente se disolvió oxigeno al 
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99.5% (Canadian Liquid Air in Standard cylinders). El sistema operó con una densidad 
de corriente de 1200 A m-2 y un voltaje de celda de 1.8 V, con una configuración 
bipolar. 
 
La concentración alcanzada de peróxido es de 0.7 M para una altura de celda de 0.5 
m. La reducción catódica del oxígeno se efectuó en una celda electroquímica para la 
obtención de peróxido de hidrógeno, la cual  se encuentra dividida por una membrana 
catiónica. 
 
El anolito se bombea a la cámara anódica (45 cm altura, 5 cm ancho, 1 cm espesor) 
de igual manera el catolito es enviado a la cámara catódica (42 cm altura, 5 cm ancho, 
1 cm espesor, área de placa catódica 20 cm2), ambas corrientes son preenfriadas, y 
una corriente de oxígeno es suministrado en el tanque de alimentación (durante 2 h.) o 
dentro de la cámara catódica por medio de un distribuidor de oxígeno (12 puntos de 
0.01 cm a lo largo de 80 cm de un tubo de teflón), el cátodo lo conforma grafito 
particulado (0.28-0.35 mm) y el ánodo es una placa de acero inoxidable (316).  
 
La solución utilizada consistió en NaOH (0.1 M a 1.0 M) la cual fue saturada con 
oxígeno en el tanque de alimentación o por la introducción simultanea de oxígeno 
junto con la  solución. 
 
En el sistema se observó que la eficiencia de corriente decrece con la concentración 
de peróxido, y para el sistema de dos fases la concentración máxima de peróxido se 
incrementa con la altura del lecho, tanto la eficiencia de corriente y la tasa de 
producción de peróxido decrecen con la velocidad de flujo del catolito. Para el cátodo 
fluidizado de tres fases, la velocidad de producción de peróxido, así como la eficiencia 
de corriente se incrementan con la velocidad de flujo del catolito y de oxígeno.  
(Oloman et al., 1975). 
 

 
Los trabajos reportados anteriormente se resumen en la Tabla 2.7. 
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Tabla  2.7  Tipos de celdas empleadas para la electrogeneración del reactivo de Fenton 

 
Capacidad 
de celda  

Electrodo 
de 

referencia 
Ánodo Cátodo Oxigeno Temperatura pH Diferencia 

de potencial Tipo de agua Tiempo de 
remoción 

Eficiencia 
de 

remoción 
Observaciones Autor 

200 mL 
Vaso de 
vidrio  

SCE Platino 
3 cm2

Fieltro de 
grafito 15 
cm2 
espesor .6 
cm, 1 m2/g 

Saturación 35 0C 4 con 
H2SO4

----------------- Provenientes de 
torres de 
intercambio 

5 Horas 87-89 % Se ajusto pH continuamente 
Se agrego FeSO4

 
(Paniza y  
Cerizola, 
2001) 

2000 mL 
Vaso de 
vidrio 

No posee Hierro  
289.4 
cm2

Grafito 
sólido  
35.8 cm2

Saturación 
(30 min) 

Ambiente 3.5 
H2SO4

0.2-1.0 A Aguas 
combinadas 
e industrial 

0-60 
minutos 

77-80 % Mejores condiciones 60 
minutos y 0.8 A 

 
(Durán et 
al; 2002) 

25 mL 
Vaso de 
vidrio 

Ag/AgCl 
H2SO4 
10-3

Platino 
4 cm2

Mercurio  
12 cm2

O2 puro 
15 minutos 

20-25 0C 2.5-
2.55  
H2SO4

-.5 V  
Ag/AgCl 

Atrazina  
2.3*10-5 Mol L-1 

4 horas  90 % Hierro en solución H2SO4   
3*10-5

Incremento del pH 

 
(Ventura 
et al; 
2002) 

100 mL ----------- BDD 
3 cm2

Grafito  
Barra  
3 cm2

O2
puro 

35 0C 3  
H2SO4

450 mA Herbicida  
100 mg/L 
COT 

16 horas  > 80 % Se adicionó Fe2+  
.5, 1 y 2 mM 

 
(Brillas et 
al; 2004) 

100 mL 
Cilindrica 

------------ Platino  
10 cm2

Barra de 
grafito  
3 cm2

O2
puro 

25 0C 2.8 
H2SO4

450 mA 3,6 Dicloro 2 
Metoxi 
(230-115 ppm) 

4 horas 66 % Se adiciona  
Fe2+ y Fe3+

 

 
(Brillas et 
al; 2000) 

10000 mL ------------- Titanio 
RuO2/Ir
O2
 

Acero 
Titanio 
grafito 

saturación Ambiente 2.5 < DCC 2 A/m2 
DCA 112 
A/m2 
Vol. 3-7 

Hexamina 5 horas 66 % Adición sulfato ferrico  
(Chou  et 
al; 1999) 

100 mL ------------- Platino  
10 cm2

Carbón 
PTFE 3.1 
cm2 
(electrodo 
preparado
) 

O2 puro 20 
mL/min 

25 0C 3.0 
H2SO4

450 mA 
corriente 
constante 

2-4 ácido dicloro 
fenoxi acético 
(100 mL, 230 
ppm) 

4 horas  87 %  Adición de FeSO4 (1.0 mM), 
eficiencia de corriente 
aparente 4.7 

 (Brillas 
et al; 
2000) 

1000 mL ------------- Titanio  Acero  Aire  25 0C pH < 3 0.6 A 
6.0 Vol. 

Hexamina (204 
mg/L) 

3 horas  86 % Se adicionó 600 mg/L de 
H2O2  

 
(Huang  
et al; 
1999) 

----------- ------------- Ti/Pt  
titanio 
platinad
o  cm2

carbón 
(PTFE) 
100  cm2

 O2 puro  40 0C 3  20 A Anilina mg/L  
1000 ppm (780 
TOC) 

2 horas 
5 horas  

61 % 
95 % 

Celda filtro prensa, que 
divide el flujo y se efectua 
una coagulación presenta 
eficiencia con un ánodo de 
Fe  

 (Brillas 
et al; 
2002) 
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Capacidad 
de celda  

Electrodo 
de 

referencia 
Ánodo Cátodo Oxigeno Temperatura pH Diferencia 

de potencial Tipo de agua Tiempo de 
remoción 

Eficiencia 
de 

remoción 
Observaciones Autor 

23 mL 
Vaso de 
vidrio 

Ag/AgCl platino fieltro de 
grafito y 
carbón 
reticular 
vitreo   2 
cm * 5 cm 

oxigenada 
a una 
velocidad 
de25 
mL/min 

25 0C, 3.5-
5.5  

–0.6 V 2,4,6 
trinitrotolueno 
(44 μM) 

3 horas 63 % Celda tipo filtro prensa de 
dos compartimentos la cual 
se encuentra empacada por 
el fieltro de carbón. 

 (Lee et 
al;  2003) 

250 mL  
Vaso de 
vidrio 

-------------- Fe,  2 
cm x 
10cm x 
0.2 cm 

grafito de 
1 cm (i.d.) 
10 cm (L) 

--------------- 25.5 ± 0.5 
0C, 

2-3 0.050 A, 
12.7 V 

Diazinon (O,O 
dietilen O-
2isopropil 
metilpirimida-4-yl  
Phosphorothioat
e)  concentración 
de 100 μM 

14 minutos -------------- Celdas unidas por un puente 
salino se adiciona peróxido 
en el compartimiento 
anódico.  

 (Wang   
y Lemley 
, 2002) 

30 mL 
Cilindrica 

-------------- titanio 
cubierto 
con 
RuO2  
 67 cm2

 fieltro de 
carbón 
RCV 4000  
177 cm2

Aire 8 mg/L 
a 10 mg/L 

ambiente -------- 1 A – 2.5 A fenol (35mg/L), 
ácido salicílico 
(31 mg/L), ácido 
benzoico (mg/L), 
y ácidos humicos 
(26 mg/L) 

100 
minutos 

Cercanos 
al 50 % 

Con recirculado, y sin adición 
de sustancias químicas, 
salvo sulfato de sodio para 
aumentar conductividad 

 (Drogui  
et al; 
2001 ) 
 

300 mL 
Filtro 
prensa  

-------------- Titanio / 
SnO2 
 

Tiene 
carbón 
reticular 
vítreo 
6500 
m2/m3

oxígeno 
puro 

22- 23 0C 3 100 A/m2 Fenol  (2.38  g/L) ----------- 50 % separados por una 
membrana cationica (Nafion 
350 
con 0.25 M de Na2SO4

 
(Fockede 
y  Lierde 
Van,  
2002) 

1008.00 mL  
Lecho 
fluidizado  

-------------- Placa 
de 
carbón 

Placa de 
carbón 

Aire  ambiente 2-3 a  
7.5 

10 V a 30 V Anilina 400 ppm 30 minutos 81.7 % Rector de lecho fluidizado 
con carbón como electrodos  

Chun He 
et al;  
(2002) 
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A continuación se presentan dos patentes mexicanas relevantes sobre procesos de 
generación de peróxido de hidrógeno. 
 

Tabla  2.8  Patentes de generación de peróxido de hidrógeno. 
 

Número de 
patente 

Descripción 

163172 Procedimiento para fabricar peróxido de hidrógeno mediante la reducción y 
oxidación alternativas de una antraquinona alquilada como el material de 
trabajo, disuelta en un solvente para constituir una solución  líquida que se 
reduce con gas de hidrógeno, mientras que fluye a través de un catalizador 
de hidrogenación sustentado como un lecho fijo a un régimen suficiente para 
retener el gas de hidrógeno como burbujas en una fase líquida continua de 
la solución de trabajo, caracterizado por dispersar el gas de hidrógeno en la 
solución de trabajo con un mezclador estático antes de ponerse en contacto 
con el catalizador de hidrogenación.  (http://www.impi.gob.mx/) (cita textual) 

163046 Solución estable de peróxido de hidrógeno de alta pureza. Comprende una 
solución acuosa del 25 al 30% de peróxido de hidrógeno, que contiene un 
residuo máximo al evaporar de 20 mg/L de un estabilizador que comprende 
de 0.1 a 1.4 mg/kg de estaño, de 0.1 a 2.5 mg/kg de fosfato, agregado como 
un ácido fosfórico orgánico seleccionado preferentemente del grupo que 
consiste de ácido aminotri-s(metilenfosfónico), ácido de etilendiaminotetra-
(metilen-fosfónico) y ácido 1-hidroxi-etil-1,1-difosfónico, y de 0.1 a 5.5 mg/kg 
de un ácido hidroxicarboxílico, seleccionado preferentemente del grupo que 
consiste de ácido cítrico, ácido láctico y ácido tartárico. 
(http://www.impi.gob.mx/)  (cita textual) 

 
 
2.3 ELECTRODOS 
 

Cuando se llevan a cabo las reacciones químicas en superficies llamadas comúnmente 
reacciones heterogéneas., en éstas se observa una gran dependencia entre la velocidad de 
flujo y la naturaleza de la superficie, para algunas la velocidad puede ser sumamente 
pequeña, en cambio para otras comúnmente metales la velocidad es grande, en dichas 
superficies se dice que catalizan la reacción. 
 
Los conductores son la fuente de electrones durante las reacciones electroquímicas en las 
que existe una gran dependencia entre la velocidad de reacción y la superficie del electrodo. 
 
Los electrodos se clasifican por el tipo de polarización en la que trabajan, la tabla 2.9 muestra 
los materiales más comunes. 

http://www.impi.gob.mx/
http://www.impi.gob.mx/
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Tabla  2.9  Tipos de macroeléctrodos más comunes. 

 

Electrodo Reacción Electrolito Material del electrodo 

Cátodo 
Evolución de 
hidrógeno Neutro o Básico 

Acero al carbón, 
inoxidable, Níquel 

   Ácido o Básico 
Aleaciones de Ni-Mo, Ni-
Acero 

 Reducción de O2 Ácido o Básico 
Platino disperso en fibras 
porosas de carbón  

 Otras reacciones  Varios 
Pb, carbón en partículas , 
óxidos de silicio. 

Ánodo Evolución de O2

Ácido, Básico, 
Neutro 

Pt-Ti, PbO2, Ni, Co, Acero, 
Acero inoxidable 

  Evolución de cloro  Neutro, Ácido Ti-RuO2, carbones 
 

Tabla  2.10  Electrodos tridimensionales más comunes. 
 

Tipo de electrodo  Material 
Rejillas enrolladas Ti 

Espumas Ni, Ti, Cu 
Reticulado C 
Granular Cu, Ag, Mn, C 

 
Un aspecto relevante es la geometría que posea el electrodo, así como la búsqueda del área 
activa por lo que se han propuesto la utilización de electrodos tridimensionales con áreas 
específicas grandes, lo que lleva a la utilización de materiales porosos. No por esto los 
electrodos bidimensionales han dejado de ser prácticos, ya que existen procesos en que se 
requiere este tipo de electrodos, tal es el caso de la electrorefinación. 
 
Es de mencionar el gran interés que se tiene por los electrodos porosos percolados (E.P.P), 
en la que estos suelen ser utilizados cuando se tienen soluciones diluidas, y por tanto se 
pueden suministrar bajas densidades de corriente, dado que la densidad de corriente límite o 
densidad de corriente máxima admisible es proporcional a la concentración, de tal manera 
que los E.P.P permiten una: 
 

 Alta productividad por unidad de volumen, ya que este es un parámetro que relaciona 
la productividad  / inversión. 

 
 Mejora la eficiencia, dado que aumenta notablemente el área y además puede actuar 

como promotor de turbulencia del electrolito que fluye entre los espacios libres.  
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 Cuantificar el espesor del compartimiento de la celda y como consecuencia sus 
costos. 

 
Los electrodos también se pueden  clasificar con respecto al tipo de configuración que posee  
la celda cuando existen más de dos electrodos, dichas configuraciones son (Keith, 1995):  
 

 Configuración monopolar: es aquella  que en cada electrodo tiene su propia 
alimentación eléctrica la cual va a requerir bajos voltajes y altas corrientes. 

 
 Configuración bipolar, se presenta cuando los electrodos terminales están conectados 

al circuito eléctrico, que por el contrario al monopolar, utiliza altos voltajes y bajas 
corrientes. 

 
Otro aspecto importante  es la configuración de acuerdo con el sentido del campo eléctrico y 
del flujo de la solución (Keith, 1995). 
 
Electrodos de flujo paralelo también conocidos como “flow-through” en que la dirección 
general de flujo del electrolito y la de la corriente eléctrica son paralelas, dicho arreglo es 
poco compatible con el tratamiento de grandes caudales, pero es sumamente útil para 
pruebas de laboratorio, donde se corroboran los modelos teóricos sobre nuevos materiales. 
 
Electrodo tipo cruzado también conocido como “flow-by” en el cual la dirección general del 
flujo del electrolito es perpendicular a las líneas de corriente eléctrica, el arreglo es más 
compatible con el tratamiento de grandes caudales. 
 
En cuanto a materiales de construcción de electrodos existe una variedad de nuevos 
materiales, así como texturas que permanentemente han mejorado brindando mayores 
eficiencias, tal es el caso de las nuevas configuraciones como electrodo poroso de 
configuración paralela “flow-through-porous-electrode” o el electrodo poroso de  
configuración cruzada “flow-by-porous-electrode”. 
 
Existiendo una gran variedad de estos como: granulares, telas metálicas, metales 
desplegados, “espumas metálicas”, carbono vítreo reticulado (RVC), fieltros de fibras 
metálicas, estos últimos considerados como secundarios frente a las tres categorías 
(electrodos granulares, metal desplegado y metal reticulado). En la Tabla 2.11 se presenta 
un resumen sobre reportes en los que se han utilizado diferentes electrodos para el 
tratamiento de aguas. 
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Tabla  2.11  Electrodos empleados en el tratamiento de aguas para la electrogeneración del reactivo 

de Fenton 
Autor Electrodo de 

referencia 
Ánodo Cátodo 

Paniza y 
Cerizola; 
2001 

Calomel Cable de platino de 3 cm2 
como ánodo 

Fieltro de grafito comercial (15 cm2 
de espesor 0.6 cm BET < 1 m2/g) 

Durán et al; 
2002 

No utiliza Hierro de forma cilíndrica 
hueca superficie efectiva de 
289.4 cm2 y una pureza del 
98%. 

Grafito sólido con forma cilíndrica 
en barra con un área efectiva de 
35.8 cm2

Ventura et 
al;  2002 

Ag/AgCl Platino con área superficial de 
4 cm2. 
 

Mercurio (12 cm2 de área) 

Brillas  et 
al; 2004 

No utiliza Boron-Doped Diamond (BDD) 
área 3 cm2   

Barra de grafito con un área 
superficial  de 3 cm2

Brillas   et 
al;  2003 

No utiliza Pt de 10 cm2 con 99.99% de 
pureza 

Carbón – PTFE con un área de 3.1 
cm2

Brillas  et 
al;  2000 

No utiliza Platino 10 cm2 Carbón (PTFE) el electrodo de 
carbón fue construido 
específicamente para este fin. 
 

Chou  et al; 
1999 

No utiliza Titanio recubierto con 
RUO2/IrO2 (DSA), 

Acero, titanio y grafito con una 
relación 1:10 ánodo cátodo  

Huang  et 
al; 1999 

No utiliza Retícula de Titanio Acero reticulado 

Brillas  et 
al; 2002 

No utiliza Ti/Pt  Titanio platinado área de 
100 cm2

Carbón (PTFE) área de 100 cm2

Lee  et al;  
2003 

Ag/AgCl  Fieltro de grafito y carbón reticular 
vitreo (RCV, 60 ppi) 

Wang y 
Lemley; 
2002 

No utiliza Fe  2 cm x 10cm x 0.2 cm Grafito de 1 cm x 1 cm x 10 cm (L) 

Drogui  et 
al;  2001 

No utiliza Titanio cubierto con RuO2 con 
una área superficial de 67 cm2

RCV con una área de 177 cm2 
fieltro de carbón RCV 4000 con 
una porosidad de 0.94 con baja 
resistencia hidráulica  fibras de 10 
μm 12 mm de espesor 

Fockedey y 
Lierde Van;  
2002 

No utiliza Titanio revestido con Sb-doped 
SnO2

Carbón reticular vítreo 

Chun  et al; 
2002 

No utiliza Placa de grafito de 14 cm *6 
cm * 2 cm 

Placa de grafito de 14 cm *6 cm * 2 
cm 
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Tabla  2.12  Patentes de electrodos  (1991 – 1996) 

 
Número 

de 
patente 

Descripción 

166747 Cátodo electroquímico y materiales para el mismo 
Comprende:  
a) Mezclar una suspensión espesa de partículas de carbono con una solución de sal 
de plata a fin de formar una suspensión de plata de partículas de carbón que contiene 
plata. 
b) Impregnar una cinta continua fibrosa no tejida 
conductora con una dispersión que comprende partículas de carbono que contienen 
plata y un material polimérico no fibroso, para retener las partículas de carbono que 
contienen plata en la cinta continua. (http://www.impi.gob.mx/) Cita textual 

162727 Ánodo  electroquímico 
Método y aparato mejorados para producir hierro con una estructura parecida a la 
esponja a partir de partículas de óxido de hierro. 
Caracterizado por, mezclar partículas de un reductor sólido que contiene carbón con 
partículas de óxido de hierro, cargar la mezcla de dicho reductor sólido y óxido de 
hierro a un contenedor, colocar rápidamente y confinar dicho contenedor cargado 
dentro de un recipiente ventilado permanentemente montado en un horno, calentar 
externa y continuamente dicho recipiente en dicho horno para calentar dicha mezcla a 
una temperatura por encima de 700 ºC para reducir dichas partículas de óxido de 
hierro a hierro metálico, operar dicho contenedor para prevenir que dicha mezcla se 
pegue a dicho recipiente refractario durante el paso de calentamiento del proceso y 
enseguida, remover dicho contenedor y hierro metálico de dicho horno.  
(http://www.impi.gob.mx/) Cita textual 

162738 
 

Mezcla para ánodo para una celda electroquímica. 
 
Se refiere a una mezcla para ánodo para una celda electroquímica que comprende un 
polvo activo para ánodo y una carboximetilcelulosa eslabonada transversalmente. 
(http://www.impi.gob.mx/) Cita textual 

 
2.3.1 Electrodos de referencia 
 
Los procesos electroquímicos son llevados a cabo en la interfase metal solución, que se 
encuentran en contacto con un electrolito y no es posible medirlos de manera absoluta, por lo 
que es necesario el empleo de un dispositivo que cuantifique la diferencia de potencial 
existente en el sistema.  
 

http://www.impi.gob.mx/
http://www.impi.gob.mx/
http://www.impi.gob.mx/
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De esta manera se adoptó por utilizar un electrodo patrón, que es el electrodo normal de 
hidrógeno, al cual se le asignó el valor de cero, el electrodo está constituido por una lámina 
de platino platinado, el cual se le hace burbujear hidrógeno gas a presión de una atmósfera 
sumergida en una solución ácida a 25 0C,  en las condiciones mencionadas el potencial de 
este electrodo, es únicamente función del pH, en base a la siguiente expresión: 
 
E = 0.059 pH.................................................... (42) 
 
Tomando como referencia al electrodo de hidrógeno, el potencial de cualquier metal 
sumergido en una solución de sus iones de actividad igual a la unidad, corresponde a la 
fuerza electromotriz de una pila en la cual el semi elemento metal/solución actúa como 
cátodo y el electrodo de H2 como  ánodo. 
  
Todos aquellos semielementos que unidos a un electrodo normal de hidrógeno den un 
potencial de pila negativo, tendrán un potencial de reducción más negativo que el del 
hidrógeno o sea menor que 0. De esta forma se construye la serie electroquímica de los 
metales. 
 
Las dificultades operativas que presenta el manejo de un electrodo de  hidrógeno, es su 
fragilidad para la mayoría de las aplicaciones prácticas, lo que ha dado lugar a la utilización 
de otros electrodos de referencia que deben de  reunir determinadas condiciones. 
 

• Ser manejables  
 
• Construcción sencilla 
 
• El potencial de óxido reducción permanezca constante respecto al electrodo de 

hidrógeno. 
 

Como electrodos de referencia se han utilizado los siguientes:  
 
 
 
2.3.1.1  Electrodos calomelanos  
 
Conformado por mercurio cubierto por una capa de cloruro insoluble (calomelanos), Hg2Cl2 
en equilibrio,  con una disolución de cloruro potásico, KCl, que puede ser 0.1 N, 1N o 
saturada. 
 
El contacto eléctrico con el mercurio se realiza por medio de un conductor de platino. La 
reacción del electrodo  calomelanos es: 
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2 2 2 2 2Hg Cl e Hg Cl−+ + −  .............................. (43) 
 
Así pues, si el electrodo actúa como ánodo (-) la reacción es hacia la izquierda, 

(oxidación); si el electrodo actúa como cátodo (+) la reacción es hacia la derecha,→  
(reducción).  
←

 
Acontinuación se dan los potenciales para el electrodo de calomel con las concentraciones 
de KCl más comúnmente utilizadas. 
 

Tabla  2.13  Potenciales en función de la concentración (SCE).  
 

Electrodo de calomel Potencial (Vol) 
25 0C 

Hg/Hg2Cl2/KCl saturado 0.2412  ± 0.002 
1 N 0.2801  ± 0.002 

0.1 N 0.3337  ± 0.002 
1 Molal 0.2810  ± 0.002 
3.5 N 0.2501 

(Villarreal  1975) 

2.3.1.2  Electrodo de plata/cloruro plata (Ag / AgCl) 

Está formado por un cable de Ag sobre el cual se deposita AgCl, vía electroquímica, 
en una solución de NaCl o KCl, en la cual el cable de Ag actúa como ánodo.  

La reacción electródica es la siguiente:  

AgCl e Ag Cl−+ + − ....................................... (44) 

Cuyo potencial de equilibrio a 25°C es: 

E = 0.2224 - 0.059 log [Cl-]............................... (45) 

La tabla 2.14 muestra como el potencial del electrodo depende de la concentración 
de la solución en la cual el electrodo está sumergido.  
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Tabla  2.14  Potenciales en función de la concentración. 
 

Electrodo de plata cloruro de 
plata 

Potencial (Vol) 
25 0C 

Ag/AgCl/KCl sat 0.210  
0.001 M 0.401 
0.010 M 0.343 
0.100 M 0.288 
1.000 M 0.235 
a = 1 M 0.2222 

(Villarreal,  1975) 
 
 
Entre las ventajas que presenta es la sencillez de su preparación y su gran estabilidad.  
 
La tabla 2.15 muestra de manera condensada los electrodos de referencia más comúnmente 
utilizados así como sus potenciales correspondientes. 

 
Tabla  2.15  Electrodos de referencia. 
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Son pocos los investigadores que hacen referencia a la utilización de electrodos de 
referencia para las celdas electroquímicas en la electrogeneración del reactivo de Fenton, a 
continuación se mencionan a algunos. 
  

• Paniza y Cerizola (2001) reportan la utilización de un electrodo de referencia ECS 
colocado a 3 mm de la superficie del cátodo.  

 
• La celda propuesta por Ventura et al., (2002) utilizó el electrodo de Ag/AgCl como 

electrodo de referencia, el potencial impuesto fue de –0.5 V Ag/AgCl. 
 

• El tipo de electrodo de referencia propuesto por (Lee et al., (2003) es el Ag/AgCl 
colocado en el centro del reactor. 

 
2.4 MEMBRANAS DE INTERCAMBIO IÓNICO 
 
Algunos de los procesos electroquímicos aplicados al tratamiento de aguas residuales,  
permiten la recuperación de productos de químicos peligrosos para el medio ambiente,  
aspecto que ha cobrado una gran importancia en los últimos años (Sáez et al; 1998). 
 
Por tal motivo el tratamiento electroquímico aplicado a las aguas residuales se considera 
como una tecnología limpia, la cual efectúa de manera conjunta reacciones redox en celdas 
divididas o no divididas. 
 
Como se mencionó anteriormente, en muchos de los casos las celdas electroquímicas se 
encuentran separadas por membranas aniónicas o catiónicas, dichas celdas se pueden 
dividir en pilas de diálisis por difusión y pilas electrolíticas, éstas ultimas generalmente 
poseen una configuración de placas paralelas entre las cuales se coloca una o más 
membranas de intercambio iónico (Voortman et al; 1992). 
 
Estas membranas permiten dividir la celda en anolito, que es la celda adyacente al ánodo, y 
el catolito que es la celda adyacente al cátodo. La carga es trasportada por los aniones y 
cationes, la membrana de intercambio catiónico permite el paso únicamente a los cationes 
(especies con carga positiva) y las de intercambio aniónico a los aniones (especies con 
cargas negativas). 
 
Las membranas de intercambio iónico se fabrican de polímeros orgánicos  que contienen 
grupos de intercambio catiónicos o aniónicos, las primeras tienen grupos sulfonato o 
carboxilato mientras que las otras contienen grupos amonios cuaternarios. Las membranas 
de intercambio aniónicas limitan el paso de iones H+ y las de intercambio catiónico limitan el 
paso de iones OH- (Mallevialle  et al; 1998) 
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2.4.1 Factores que afectan el rendimiento del proceso. 
 

• Niveles deseados de eliminación o trasformación de iones. 
• Valor de la sustancia química de interés. 
• Consumo de energía. 
• Régimen de tratamiento. 
• Costo de vida útil de los componentes. 

 
2.4.2 Aplicaciones 
 
Las aplicaciones de celdas o reactores electroquímicos se dividen en cinco categorías que 
son: 

• Separación de sales en pilas electrolíticas de dos celdas. 
• Separación de sales en pilas electrolíticas de tres celdas. 
• Separación de sales en pilas de celdas múltiples.  
• Electrodiálisis. 
• Diálisis por difusión. 

 
 
La tabla 2.16 reporta varios de los trabajos en que se hace uso de membranas de 
intercambio iónico en celdas electroquímicas empleadas en el proceso Fenton.  

 
Tabla  2.16  Membranas aplicadas al proceso Fenton. 

 
Membrana de intercambio catiónica Aldrich Nafion 450   (Lee,  et al., 2003) 
Membrana de intercambio catiónica    Nafion 350    (Fockedey  et al.,2002) 
Membrana permeable catiónica       Nafion 112    (Madhu et al., 2003) 
Membrana de intercambio catiónica Neosepta CMX, Electrosynthesis company, Lancaster NY  
(Qiang et al; 2002) 
Membrana de intercambio catiónica  Nafion 117, Dupont  (Yamada et al., 1999)   
Membrana de intercambio Aniónica  AMI-7001  Anion  (López,  2004)    

 
 
 
2.5 APLICACIÓN DEL REACTIVO DE FENTON PARA EL TRATAMIENTO DE AGUAS 

RESIDUALES 
 
La tratabilidad de las aguas residuales puede llevarse a cabo de manera eficiente por el 
reactivo de Fenton, lográndose:  
 

♦ Aumento de la biodegradabilidad para compuestos refractarios a procesos biológicos. 
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♦ Reducción de la toxicidad mediante el rompimiento de la molécula. 
♦ Remoción del color y turbiedad mediante coagulación-floculación. 
♦ Disminución de la materia contaminante como: DBO, DQO y COT. 

 
Cabe mencionar que los subproductos generados (Fe3+, H2O) no representan un problema 
ambiental, por lo que puede considerarse como un método seguro (Tang y Tassos, 1997).   
 
 
2.6 TIPOS DE AGUAS RESIDUALES 
 
La cantidad de contaminantes contenidos en las aguas residuales es de origen variado y 
diverso, en muchos casos es sumamente difícil de cuantificar cada una de las especies 
presentes, por lo que técnicas analíticas como la DBO o DQO permiten cuantificar la 
cantidad de materia orgánica u oxidable que se encuentra disuelta en los efluentes.  
 
El proceso Fenton pese a ser un proceso de oxidación avanzada, no en todos los casos es 
eficiente ya que existen sustancias que son pasivas al ataque del reactivo como los 
compuestos clorados que demandan mayores tiempos y temperaturas elevadas como es el 
caso del iso-propanol que es susceptible de ser oxidado pero produce intermediarios como la 
acetona, que es un compuesto totalmente refractario a la oxidación mientras que otras 
sustancias químicas son susceptibles de ser oxidadas con relativa facilidad como es el caso 
del  fenol o benceno. 
 
La aplicación del reactivo de Fenton ha sido estudiado por diversos investigadores  para el 
tratamiento y remoción de contaminantes para diversos tipos de aguas,  ya sean industriales, 
mixtas e incluso domésticas, estas son citadas en la tabla 2.17. 
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Tabla  2.17  Efluentes tratados por el reactivo de Fenton. 
 
 

Sustancia 
Oxidada 

Observación 

Aminas 
Aromáticas 
(solución 
sintética)  

Degradación de aminas por medio de la transformación en productos 
insolubles, mineralización del compuesto y rompimiento de anillos aromáticos. 
(Casero et al; 1997) 

Colorantes Azo 
(efluente 
industrial) 

Degradación de mezcla de aguas residuales proveniente de la industria de los  
pigmentos  Azo. (amarillo y rojo) (Kim, Y; 2004) 
Parámetro  Promedio (mg/L)                  Parámetro             Promedio 
(mg/L) 
DQOCr                      1640                                TSS                         305 
DQOMn            330                                VSS                           74 
DBO5            480                                  pH                            7.5 

Atrazina (solución 
sintética) 

Plaguicida [2-cloro-4-(etilamino)-6-(isopropilamino)-s-triacina] (2.3 *10-5 mol /L) 
degradación a través de reacciones de hidroxilación y de alquilación. (Ventura  
et al; 2002) 

 Herbicida 
Clorofenoxi  

Destrucción de herbicida [ácido 4- cloroxifenoxi-acetico, ácido 4-cloro-2-
metilfenoxi-acetico, ácido 2,4-diclorofenoxi-acetico] (concentración equivalente 
100 mg/L de COT) son destruidos los órgano clorados. (Brillas et al; 2004) 

Ácido naftalen 
sulfonico, ácido 
antraquinona 
sulfonico  

Tratamiento de agua residual de regeneración proveniente de torres de 
resinas de intercambio, ácido naftalen sulfonico, ácido antraquinona sulfonico, 
ácido naftalen sulfonico (26.1 mg/L), DQO:1361 mg/L, fenol, 16.5 mg/L, 
antraquinona 24.6 mg/L, ácido disulfonica antraquinona 138.3 mg/L, ácido 
hidroxi naftalen sulfonica 176.1 mg/L. (Panizza  y  Cerizola; 2001 ) 

Agua industrial y  
Agua combinada 

Parámetro  Agua combinada  Agua  industrial 
DQO    176 mg/L   865    mg/L 
Turbiedad  14 NTU   179    NTU 
Color (Pt-Co)  194 (Pt-Co U)  550   (Pt-Co U) 
(Duran  et al; 2002) 

Ácido 3,6-dicloro-
2 metoxibenzoico 

Mineralización de herbicida ácido 3,6-dicloro-2metoxibenzoico [dicamba] 
(concentración de herbicida, 230-115 ppm) (Brillas et al; 2003) 

Herbicida 4 
clorofenoxi 

Compuesto resistente a la biodegradación y con toxicidad moderada, dentro 
de las muchas sustancias que han sido oxidadas por radicales OH• se 
encuentran: 4 cloro, 2 metoxi, 2-4 dicloro fenoxi y 2,4,5 triclorofenoxi en medio 
acuoso. (Brillas et al; 1999) 

Tratamiento de 
Hexamina   

Hexamina contenida en aguas residuales, compuesto refractario en la 
industria petrolera, con concentración de 15000 y  40 000 mg/L  de DQO  
La hexamina  contribuye con un 65% DQO. (200-400 mg/L) (Chou et al; 1999)

Ácido 2,4-
diclorofenoxi-
acetico  

Plaguicida usado para control selectivo de hierba, considerado 
moderadamente tóxico. (clase ll), (230 ppm), (Brillas et al; 2000) 

Hexamina Aguas residuales procedentes de la industria petrolera. Se ha encontrado 
Hexamina en los bioefluentes, con una concentración de 200 a 300 mg/L, 
(Huang et al; 1999). 
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Degradación de la 
anilina 

Degradación de  anilina con una concentración de 1000 ppm, (780 ppm de 
TOC) a un pH de 3 y una temperatura de 40 0C. (Brillas et al; 2002). 

Degradación de 
2,4,6 
trinitrotolueno 

Con una concentración de (44 μM) a 25 0C, con un 63 % de remoción en un 
periodo de 3 horas. (Lee et al; 2003) 

Solución sintética  Solución de Diazinon (O,O dietilen O-2isopropil metilpirimida-4-y l  
Phosphorothioate) con una concentración de 100 μM. (Wang  y  Lemley; 
2002) 

Solución sintética  
fenol, ácido 
salicílico,benzoico
, y húmicos 

Oxidación de compuestos puros disueltos en agua destilada como fenol 
(35mg/L), ácido salicílico (31 mg/L), ácido benzoico (mg/L), y ácidos húmicos 
(26 mg/L),  aplicando un potencial de 1 A – 2.5 A,  con remociones cercanas 
al 50% en periodos de 100 minutos.  (Drogui  et al; 2001) 

Degradación de 
una solución 
sintética de anilina  

Degradación de anilina con una concentración de 400 ppm, a un pH de  2 a 3 
a  temperatura  ambiente  con remoción del 81.7 %, en un periodo de 30 
minutos  (Chun  et al; 2002). 

 
La tabla 2.18 muestra las industrias que emplean procesos de oxidación avanzada para el 
control de la contaminación en sus efluentes, así como el tipo de contaminante.  
 

Tabla  2.18  Industrias que emplean procesos de oxidación avanzada para el control de la 
contaminación. 
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DQO  *   * * *  * * * 
Color  * *  * *    * * 
Hidrocarburos  *   *  * *    
Halógenos 
orgánicos 

 *  * *   *    

Fenólicos  *   *  * *    
Tioles *    *  * *    

(Tabla adaptada del Jones, 1999) 
 
Así mismo existen compuestos susceptibles de ser oxidados mediante el reactivo de Fenton, 
los cuales son mostrados en la tabla 2.19. 
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Tabla  2.19  Compuestos oxidables por el reactivo de Fenton. 
 
ÁCIDOS ALCOHOLES ALDEHIDOS AROMÁTICOS AMINAS OTROS 
Cadena abierta: 
Fórmico 
Propiónico 

Cadena abierta: 
Metanol 
Etanol 
Isopropanol 
Terbutanol 

Cadena abierta: 
Formaldehído 
Acetaldehído 
Isobutaraldehido 
Glioxal 

Monocíclicos: 
Benceno 
Fenol 
Hidroquinona 
 

Cadena abierta: 
Dietilamina 
Dimetilformamida 
n-propilamina 
Propilendiamina 

Eteres: 
Tetrahidro 
Furano 
 

Monosustituido: 
Láctico 
Málico 

Cíclicos: 
Fenil metanol 
(bencilico) 

Cíclicos: 
Benzaldehido 
 

Policíclicos: 
Tolueno 
Xileno 

Cíclicos: 
Anilina 

Cetonas: 
Metil-etil-cetona 
Dihidroxi-
acetona 

Polisustituidos: 
Glucónico 
Tartárico 

Polioles: 
Etilen glicol 
Glicerol 
Propilendiol 

Sustituidos: 
Tricloro 
Acetaldehído 

Sustituidos: 
Clorobenceno 
Clorofenoles 
Trinitrotolueno 
Para-nitrofenol 

Derivados: 
Ácido etilen 
Dinitrilo 
Tetracético 
Explosivos 

Varios: 
Antraquinona 
Pigmentos 
(mono y diazo) 

(Martínez y López, 2000) 
 
2.7 FACTORES QUE INFLUYEN EN EL REACTIVO DE FENTON 
 
El proceso de oxidación de compuestos contaminantes presentes en las aguas residuales se 
ven influenciados por cinco variables las cuales se enuncian a continuación: 
 
2.7.1 Concentración de hierro 
 
No se encontraron reportes que presenten evidencias de la formación de radicales hidroxilo 
en ausencia de iones Fe2+ o Fe3+, caso contrario cuando se adiciona cierta concentración de 
hierro la reacción se cataliza en el medio. 
 
Existen ciertos intervalos óptimos para cada tipo de agua residual, la cual está relacionada 
directamente con la cantidad de hierro agregado. Según Kang y Hwang (1999) a valores 
superiores a 500 mg/L de sulfato ferroso no se  incrementan los valores de remoción, 
considerando que se debe determinar la dosis óptima de acuerdo a los costos de operación y 
de capital. 
 
La relación típica del Fe: H2O2 se encuentra entre 1:5 y 1:10 (Masa/Masa) sin embargo a 
niveles de hierro menores de 25-50 mg/L se pueden requerir excesivos tiempos de reacción 
(10 a 24 horas) esto es en particular cierto para la oxidación de ácidos orgánicos que 
secuestran el hierro y lo remueven del ciclo de catálisis.  
 
El reactivo de Fenton es más efectivo como pretratamiento, donde se tienen DQO mayores  
de 500 mg/L debido a la poca selectividad para los contaminantes.  
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Cabe recalcar que la mejor dosis del reactivo de Fenton es variable de acuerdo a cada tipo 
de agua a tratar y está definida  por tres factores: 
 

♦ Umbral de concentración mínimo de 3-15 mg/L el cual permite que se lleve a cabo la 
reacción en un periodo razonable de tiempo para llevar a cabo la reducción de los 
contaminantes orgánicos. 

 
♦ Una relación constante de Fe sustrato por encima del valor umbral mínimo, 

típicamente es 1 parte de Fe por 10 a 50 partes de sustrato lo que produce los 
productos finales deseados. 

 
♦ Una dosis adicional de Fe satura las propiedades quelantes en las aguas residuales 

lo cual es necesario para poder compensar el efecto del hierro que es secuestrado e 
impedido para catalizar la formación de radicales hidroxilo. 

 
La dosis de hierro puede ser expresada como una relación, con respecto al peróxido de 
hidrógeno, los rangos típicos son de 1 parte de Fe por 5 a 25 partes de peróxido de 
hidrógeno generalmente expresados  peso Fe / peso H2O2.  
 
2.7.1.1  Efecto del estado de oxidación del hierro (Fe2+, Fe3+) 
 
El tipo de sales de hierro empleados, así como la forma iónica en que se encuentren 
presentes (Fe2+ y Fe3+) serán un factor importante a considerar, ya que éste se encarga de 
catalizar los radicales hidroxilo en el reactivo de Fenton, dicha reacción se lleva a cabo en 
presencia del peróxido de hidrógeno y la materia orgánica a degradar, sin embargo si la 
dosis del reactivo es baja (10 – 25 mg/L de H2O2) debe preferirse al sulfato ferroso, otros 
utilizan las sales de cloruro o sulfato de hierro, pero cuando se utilizan las primeras tienden a 
formar cloruros, a altas concentraciones del reactivo de Fenton. 
 
Un aspecto técnico importante es la posibilidad de reutilizar el hierro del reactivo de Fenton, 
ya que éste puede ser reciclado después de haber efectuado la reacción para esto es 
necesario aumentar el pH para hacer que el hierro flocule y así poder separarlo por 
sedimentación, finalmente los lodos son acidificados para nuevamente solubilizar al hierro.  
 
2.7.2 Concentración del peróxido 
 
La reactividad del radical hidroxilo es no selectiva a la degradación de materia orgánica, por 
lo que es necesario conocer los subproductos formados que se llevan a cabo en las aguas 
residuales que son tratadas, los siguientes subproductos se esquematizan en una serie de 
reacciones de la manera siguiente: 
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2CO
rioIntermedia

OxidadoE
rioIntermedia

OxidadoD
rioIntermedia

OxidadoC
rioIntermedia

OxidadoB
rioIntermedia

OxidadoASustrato →→→→→→
 
cada una de las trasformaciones posee una rapidez de reacción diferente para el caso de los 
compuestos fenólicos pueden formarse productos intermedios (quinonas) las cuales para 
poder llegar a una mineralización secundaría requieren una cantidad importante de peróxido 
de hidrógeno, esto se presenta cuando el pretratamiento de las aguas residuales contiene 
sustancias orgánicas que se tienen por objeto reducir su toxicidad, de está manera se 
observa que al aumentar la cantidad de peróxido, se presenta una disminución de la DQO  
pero no así de su toxicidad, esto continua hasta incrementar la dosis de peróxido de 
hidrógeno hasta el valor límite, después del cual cualquier aumento en la dosis de peróxido 
reflejará una disminución de la toxicidad del agua  a tratar. 
 

2.7.3 Identificación de intermediarios  
 

Como se mencionó anteriormente la formación de intermediarios es un aspecto muy 
importante a considerar para llevar a cabo la degradación de la materia orgánica 
contaminante en el mecanismo de Fenton, ya que la formación de las diversas especies 
demandará una mayor cantidad de reactivo ya sea  Fe o H2O2.

 
Para el caso del p-Nitrofenol (figura 2.9) según reportan los investigadores Alegría et al., 
(2003) los intermediarios de oxidación fueron identificados mediante un espectrofotómetro de 
masa detectando las especies químicas como p-Nitrocatecol, Hidroquinona y derivados de 
dibezofurano en el caso de la mineralización, ésta fue monitoreada mediante la disminución 
de la DQO. 
 
 
 

NO2
P-Nitrocatecol  

 
 
 
 
 
 OH 

Hidroquinona  
 
 
 
 
Figura  2.9  Degradación del p-Nitrofenol 

Dibenzofurano   
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2.7.3.1  Inhibidores del reactivo de Fenton  
 
El proceso Fenton puede ser inhibido por agentes quelantes como fosfatos, EDTA, 
formaldehído, ácido cítrico y oxálico. 
 
También el proceso se ve afectado por  la adición de sales como es el caso del NaCl (1*10-4 
M a un pH de 2.8 y una temperatura de 25 0C) para la mezcla de reacción 1:5:1 p nitrofenol, 
peróxido de hidrógeno, Fe(ll) respectivamente según reporta  Alegría et al., (2003). 
 
2.7.4 Temperatura 
 
La rapidez de la oxidación química por parte del reactivo de Fenton se ve incrementada por 
la temperatura, generalmente la temperatura empleada se encuentra en los intervalos de 20 
y 40 0C a una atmósfera de presión pero en caso contrario de que la temperatura sea 
incrementada por encima de los 50 0C se lleva a cabo una descomposición de peróxido de 
hidrógeno en agua y oxígeno. 
 
Es posible realizar incrementos de temperatura por encima de los 100 0C, sin que se corra el 
riesgo de descomposición del peróxido cuando éste es sometido a operaciones en las cuales 
se tengan más de 3 atmósferas de presión (Martínez  et al; 2000). 
 
Una aspecto a considerar es la cantidad  de peróxido de hidrógeno a reaccionar ya que la 
reacción es exotérmica y por razones de seguridad se recomienda no exceder de 10-20 
mg/L, implementando mecanismos de control. 
 
2.7.5 Potencial de hidrógeno (pH) 
 
Como se mencionó anteriormente en el proceso Fenton el nivel de acidez o pH debe 
mantenerse en un intervalo de 3 a 6 para evitar la precipitación del catalizador, que tiene 
lugar cuando se tienen valores de pH mayores de 5, los valores óptimos pueden ser 
apreciados en la figura 2.11  (Walling, 1975) en que se muestra en el lado básico la 
transición de hierro para formar el ion ferroso hidratado hasta una especie férrica coloidal. 
Esta última  descompone catalíticamente el peróxido de hidrógeno en oxígeno y agua sin 
formar radicales hidroxilo. 
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 Efecto del pH sobre la reacción de Fenton 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  2.10  Efecto del pH en la reacción de Fenton. 

 
La disminución de la eficiencia de la reacción en un pH ácido es poco pronunciado dada la 
función logarítmica del pH que generalmente concierne a las aplicaciones con altas dosis de 
reactivo, como se puede ver en el gráfico para una agua residual que posee un pH de 6, el 
perfil típico de evolución del pH, durante la reacción se observa dos inflexiones la primera de 
ellas es causada por la adición de FeSO4, el cual contiene residuos de H2SO4, la segunda 
ocurre cuando el peróxido de hidrógeno es agregado y continua gradualmente a una rapidez 
que depende de la concentración del catalizador, dicho comportamiento es a la 
desfragmentación de materia orgánica en ácidos orgánicos, la ausencia de la disminución del 
pH puede significar que la reacción se ha inhibido y que la concentración de peróxido está 
aumentando en la mezcla de reacción, en aguas residuales que poseen concentraciones 
elevadas, es recomendable llevar a cabo la reacción por pasos, con cantidades dosificadas 
de peróxido y no toda la dosis de una sola vez, bajo este esquema es necesario ajustar el pH 
para evitar que el pH descienda demasiado y se provoque la inhibición de la reacción. 

 
 Perfil del pH en las reacciones de Fenton 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  2.11  Perfil de la evolución del pH en la reacción Fenton. 

Tiempo de reacción (min) 
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2.7.6 Tiempo de reacción 
 
El tiempo empleado para llevar a cabo la mineralización o trasformación de la materia 
presente en las aguas residuales va a depender de varias variables, muchas de ellas estarán 
relacionadas directamente con la cantidad de dosis del catalizador y de las características 
propias del agua residual, para aguas con altas concentraciones de contaminantes, o con 
sustancias complejas, para esto las reacciones implicadas pueden tomar varias horas, en tal 
situación lo que se recomienda es la adición de los reactivos por pasos ya que es más 
efectiva que si se agrega todo el reactivo de una sola vez.  
 
Cabe mencionar que algunas aguas residuales pueden adquirir un color oscuro cuando se 
agregan las especies reaccionantes (peróxido de hidrógeno y Fe2+, Fe3+) pero 
paulatinamente el color se va perdiendo conforme avanza la reacción de manera completa. 
 
 
2.8 CONDICIONES QUE AFECTAN A LA CELDA ELECTROQUÍMICA  
 
2.8.1 Presión del oxígeno 
 
El papel que desempeña el oxígeno en la generación del peróxido de hidrógeno es 
fundamental, ya que si éste no se encuentra disuelto a una concentración mayor a los 6.5 
mg/L se obtendrán un rendimiento bajo de peróxido, por el contrario cuando  se encuentra 
presente en una concentración mayor a dicho valor se favorece de manera significativa la 
reducción del oxígeno en el compartimiento catódico, como ha sido reportado por Oloman et 
al., (1979), quienes mencionan un incremento de 0.64 - 0.85 M cuando se incrementa la 
presión de 450 a 1140 kPa. Dicho análisis menciona que el incremento de peróxido de 
hidrógeno es proporcional al incremento en la presión del oxígeno, este mismo efecto fue 
confirmado por Davison et al., (1983). 
 
2.8.2 Recirculación de oxígeno 
 
En muchas celdas electroquímicas se efectúa una variedad de reacciones anódicas, que  en 
principio pueden ser usadas para la promover la generación de peróxido de hidrógeno la más 
común es la reacción de evolución de oxígeno, pero esta reacción generalmente se ve 
limitada por la baja solubilidad del oxígeno en una solución acuosa, la solubilidad del oxígeno 
en una solución 0.1 M de NaOH a 20 0C y 1 atmósfera de presión es de 1.31 * 10-3 M 
(Oloman et al; 1975). 
 
Según Yamada et al., (1999)  el oxígeno proveniente del compartimiento anódico puede ser 
alimentado al compartimiento catódico proporcionando la mitad de los requerimientos 
estequiométricos para efectuar la reducción del oxígeno, el exceso del oxígeno agotado 
proveniente de la salida del cátodo puede ser recolectado para un reciclado; dichos 
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investigadores reportan una reducción de 15 Lmin-1 de oxígeno a sólo 6 Lmin-1 para la 
alimentación en el compartimiento catódico, con respecto a la eficiencia de corriente no se 
observan problemas significativos ya que ésta cae de 97.9% a 97.6% usando oxígeno 
recirculado.  
 
2.8.3 Pureza de oxígeno 
 
El efecto de utilizar diferentes concentraciones de oxígeno fue realizado por Yamada et al., 
(1999) efectuando una comparación entre la utilización de aire (20.9% O2), de oxigeno puro 
(99.6% O2), aire sintético (21.0% O2) y oxígeno PSA (95.0% O2) en una celda electroquímica, 
la cual alimenta al sistema con dichos flujos para efectuar la reducción  catódica del oxígeno 
en la celda electroquímica para la electrogeneración de peróxido de hidrógeno en medio 
alcalino, reportando una reducción en la eficiencia de corriente del 60% para un 
funcionamiento de 3 horas cuando es suministrado aire al sistema. Mientras que en los otros 
casos no reporta una disminución significativa en periodos  largos, incluso para el sistema 
con oxígeno PSA se observa un incremento en la eficiencia de corriente.   
 
2.8.4 Oxigenación en el flujo de electrolito 
 
El introducir un flujo de oxígeno junto con el flujo del catolito a la cámara catódica se observa 
que la rapidez de producción de peróxido de hidrógeno puede verse incrementada de 
manera significativa, según trabajos realizados por Oloman et al., (1975). 
 
Cuando la velocidad del oxígeno usado es de 10 a 100 veces los requerimientos 
estequiometricos y la rapidez de producción de peróxido de hidrógeno es determinada por la 
velocidad de transferencia de oxígeno dentro del catolito, donde la velocidad de flujo de 
catolito está en relación directa con la cantidad de oxígeno suministrado, de esta manera se 
tiene una alta producción de H2O2 con un flujo alto de electrolito así como de oxígeno. 
 
Este mismo efecto fue evaluado por Qiang et al., (2002) en una celda electroquímica donde 
utilizó oxígeno (99.6%) contra aire, y demuestra que existe un incremento en la 
concentración de H2O2 al incrementar la velocidad de flujo de alimentación, demostrando que 
existe una diferencia de concentración para H2O2 alcanzada en un tiempo de 120 minutos, 
con un flujo de 8.2 10-2 mol/min, teniendo una concentración de 30 mg/L de H2O2 utilizando 
aire y  para el oxígeno se utilizó un flujo de alimentación de 0.82 10-2 mol/min obteniendo 50 
mg/L para el mismo tiempo, finalmente para un flujo de alimentación de 4.1 10-2 mol/min la 
concentración alcanzada  es de 70 mg/L. 
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2.8.5 Cambio en el voltaje de celda por la presión. 
 
Según reporta Oloman et al., (1979) no existe un cambio significativo en el voltaje de celda 
debido al incremento de presión pero se reporta una caída de 0.1 V a 1000 A m-2 cuando la 
presión se incrementa de 790 a 1580 kPa, cabe aclarar que dichas presiones son poco 
usuales en los sistemas electroquímicos. 
 
2.8.6 Espesor del lecho. 
 
Oloman et al., (1979) efectuaron la evaluación del espesor de lecho para una configuración 
de celda tipo filtro prensa, reportando que en términos generales se observa un incremento 
en la producción de H2O2 cuando el espesor va de 1.5 a 3 mm adicionalmente observaron un 
aumento de la eficiencia de corriente. Sin embargo, un incremento del lecho a  6 mm no 
proporciona una mejora significativa. Concluyeron que la mayor concentración obtenida fue 
de 1.05 M  H2O2 con un espesor de lecho de 3 mm.  
 
2.8.7 Área catódica 
 
Los procesos electroquímicos no son ajenos a los procesos químicos o catalíticos, donde el 
área de contacto es un factor importante, ya que en ésta se llevan a cabo las reacciones 
correspondientes. Los resultados mostrados por Qiang et al., (2002) indican que la densidad 
de corriente límite es independiente de la geometría y que al incrementar el área superficial 
es una opción conveniente para incrementar la corriente límite y consecuentemente la 
rapidez de generación de H2O2. 
 
2.8.8 Partícula de grafito 
 
Contrario a lo que se pensaría, el tener un menor tamaño de partícula  proporcionando una 
gran área de contacto que favorezca la tasa de transferencia de masa no  incrementa la 
producción de H2O2. Oloman et al., (1975) determinaron que un decremento en el tamaño de 
la partícula  de 0.5 a 0.2 mm no presenta un efecto significativo en la producción de peróxido 
de hidrógeno. 
 
2.8.9 Flujo del líquido.  
 
Es considerado como uno de los segundos parámetros más importantes, ya que un 
decremento en la velocidad de flujo aumentara la concentración de peróxido de hidrógeno en 
el sistema (Oloman et al., 1975, Oloman et al., 1979, Davison et al; 1983). 
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2.8.10 Transferencia de masa. 
 
Como es bien sabido la transferencia de masa es un parámetro muy importante en el diseño 
de un reactor electroquímico y la productividad de la especie de interés puede verse limitada 
por procesos de difusión a través de la capa límite existente entre el electrodo y la solución a 
electrolizar, como consecuencia se presenta el efecto más negativo, la resistencia eléctrica 
en el electrodo y la solución, dándose un aumento en el consumo de la energía eléctrica. 
 
Bajo dichas condiciones se utilizan promotores de turbulencia los cuales tendrán dos efectos 
positivos: El primero de ellos es la geometría que presente el electrodo, el cual deberá 
incrementar de manera importante la velocidad del flujo del fluido y la turbulencia local,  
proporcionando un coeficiente de transferencia de masa entre el líquido y la superficie del 
electrodo. El segundo corresponde a la regularidad de la textura, así como la configuración 
geométrica que inducen a una seudo uniformidad de distribución espacial en la velocidad de 
transferencia de masa local. 
 
Storck y Hutin, (1980) proponen un modelo en que evalúan la distribución del coeficiente de 
transferencia de masa en un canal, el cual contiene cilindros de diferentes diámetros 
colocado a diferentes distancias. La expresión que relaciona el comportamiento para cilindros 
colocados a la mitad del canal, así como la velocidad de transferencia de masa puede ser 
correlacionada por la siguiente relación empírica. 
 
Sh = 1.19*Re 0.61*Sc 1/3 * (H/e)0.5* (d/H)1.5 ..............(47) 
 
Donde: 
Sh: Sherwood 
Re: Reynolds 
H: Espesor del canal  
d: Diámetro del cilindro 
e: Espacio consecutivo entre dos promotores   
 
El modelo para la transferencia de masa plantea que existe una importante desviación del 
promedio de transferencia de masa dependiendo del tipo de promotor considerado.  
 
Otros investigadores proponen la configuración de una celda modo rectangular la cual está 
separada por tres bafles que proporcionan una alta transferencia de masa y bajas 
velocidades de flujo que pueden ser logradas creado un flujo serpentín en la celda, 
concluyendo que los altos coeficientes de transferencia de masa son efectuados en la 
entrada de la celda, con un gradual decremento en la transferencia de masa a la salida del 
flujo (Oduoza et al; 2002). 
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2.8.11 Caídas de presión  
 
Las caídas de presión a través de la celda electroquímica aumentan de manera sustancial el 
consumo energético mecánico y como consecuencia se tiene un aumento en el consumo de 
energía. Storck y Hutin, (1980) plantean un modelo para encontrar el mejor arreglo entre 
electrodos, así como la distancia entre ellos, involucrando el factor de fricción. 
 
2.8.12 Altura del lecho catódico 
 
Según Oloman et al., (1975) existe un relación directa entre la altura del lecho catódico de la 
celda electroquímica y la cantidad de peróxido producido. Cuando el sistema posee una 
configuración tipo flujo pistón, el  arreglo permite una mayor trasformación de la especie, ya 
que el electrolito corre a todo lo largo del electrodo, el cual proporciona una mayor área de 
contacto y como consecuencia se efectúa la reacción electroquímica de manera más 
conveniente. 
 
2.8.13 Recirculación del catolito  
 
La acumulación de peróxido en el recirculado del catolito se debe a que el catolito es 
continuamente saturado antes de entrar al reactor, este procedimiento da un relativo 
incremento en la concentración de peróxido, pero en dicho estado, cae la eficiencia de 
corriente, debido al incremento de peróxido y un decremento a la solubilidad de oxígeno en el 
catolito (Oloman et al; 1975). 
 
2.8.14 Caídas de potencial 
 
La consideración que se debe efectuar en el diseño de una celda electroquímica es la 
distancia que existe entre el electrodo de trabajo y el contra electrodo, con una membrana 
separando el compartimiento anódico del catódico, si se realiza tal consideración, el sistema 
presenta de manera muy general un ΔE que consiste en tres partes: 
 
Caída de potencial en la interfase electrodo solución causada por la activación polarización y 
polarización concentración oxígeno disuelto (OD).  
 
Caída I*R en la solución electrolítica que obedecen a las leyes de Ohm. 
 
Resistencia eléctrica que ofrece la membrana de intercambio la cual favorecerá o 
desfavorecerá la migración de los protones al compartimiento anódico o catódico. 
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En los sistemas electroquímicos lo más recomendable es que exista la menor distancia  entre 
electrodos, a una menor distancia se tendrá una menor caída de potencial, teniendo como 
consecuencia directa un menor consumo de energía (Qiang et al; 2002) 
 
2.8.15 Efecto de la concentración del electrolito 
 
Qiang et al., (2002) investigó el efecto de la concentración del electrolito soporte a corriente 
constante, él demostró que existe una caída considerable de potencial entre el ánodo y el 
cátodo para una concentración de 0.01 M a 0.1 M NaClO4, existiendo una caída de potencial 
importante para una concentración mayor de 0.1 M, el potencial decrece de manera no tan 
importante debido al decremento de los coeficientes de actividad de los iones, lo que indica 
que las aguas residuales pueden ser usadas directamente como electrolito soporte para 
generar  H2O2. 
 
Wang y Lemley., (2002) realizaron un estudio para poder evaluar el efecto que se tiene entre 
dos diversos tipos de sales empleadas como electrolito soporte (NaCl y Na2SO4) y la 
repercusión de las concentraciones para la solución salina reportando que   no se detectó 
marcadas diferencias entre Na2SO4 y NaCl y el efecto de la concentración concuerda con los 
estudios realizados por Qiang et al., (2002). 
 
2.8.16 Efecto del pH 
 
Anteriormente se ha mencionado que la electrogeneración de H2O2 se ve favorecida en 
solución ácida, ya que obedece a la siguiente reacción donde se efectúa la reducción del 
oxígeno en el cátodo y se da un consumo de protones, estos puede provenir de la solución 
en que se efectúa la electrólisis o del  ácido presente en la solución. 
 

222 22 OHeHO →++ −+ ................................... (48) 
 
Una alta concentración de protones puede promover la evolución del H2 y reducir la eficiencia 
de corriente, los resultados indican que un pH de 2 es óptimo, ya que con un pH arriba de 2 
habrá una insuficiencia de protones y por debajo de pH 2 decrece la generación del peróxido, 
debido a la evolución de hidrógeno, por otra parte un pH 3 puede favorecer la 
descomposición del H2O2 cuando hay trazas de metales, por lo que a un pH de 2 se obtienen 
eficiencias de 84% y a un pH = 3 se tiene 69% (Qiang  et al; 2002). 
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2.9 OXIDACIÓN ANÓDICA 
 
El tratamiento de efluentes mediante oxidación química es considerado como un proceso 
caro comparado con procesos convencionales como los sistemas biológicos, en contraparte 
se encuentran los procesos químicos que presentan buena efectividad pero con la 
desventaja de tener costos elevados causados por el consumo de productos oxidantes (Cl2, 
HClO-, O3, H2O2, MnO4

-) aunado a la posibilidad de generar subproductos tóxicos 
(órganoclorados). 
 
El tratamiento de las aguas residuales puede ser mejorado mediante el uso de la 
electroquímica. Ya sea mediante procesos de remoción de iones metálicos (Sáez et al; 
1998). 
 
Algunos oxidantes pueden ser generados vía reacciones electroquímicas tal es el caso de 
H2O2 (Brillas et al; 2004), otros de los procesos para efectuar la remoción de contaminantes 
mediante procesos electroquímicos son la electrodiálisis, intercambio iónico, electroflotación, 
electrocoagulación o el empleo de la oxidación anódica para efectuar la oxidación total o 
parcial del contaminante. 
 
El uso de los electrodos con recubrimientos metálicos en su forma oxidada es una tecnología 
que se empezó a utilizar a mediados de los 60, la invención de este tipo de electrodos fue 
por Henry Beer quien en 1965 obtuvo la patente de este tipo de electrodos, denominándose 
más tarde ánodos dimensionalmente estables (DSA). 
 
En la última década se han estudiando una amplia variedad de materiales para la 
construcción de electrodos DSA para ser utilizados en la trasformación de compuestos que 
en su mayoría son de naturaleza orgánica. Los electrodos estudiados son: platino, paladio, 
oro, en forma dispersa sobre diferentes medios de soporte pasando por los tipos DSA, 
electrodos carbonosos, carbón vítreo y los DDB. 
 
La oxidación electroquímica en compuestos orgánicos ha sido reportada en trabajos previos 
(Szpyrkowicz et al; 2001) utilizando ánodos dimensionalmente estables como electrodos de 
trabajo. Dicho proceso es adecuado para realizar la oxidación de efluentes que contiene 
contaminantes altamente tóxicos como el fenol. 
 
El proceso efectuado de manera adecuada lleva a cabo una degradación completa. 
Es fundamental contar con materiales electródicos que posean una eficiencia elevada en la 
eliminación y trasformación de compuestos de naturaleza orgánica, una buena estabilidad, 
así como altos potenciales para la oxidación que favorezcan la evolución de oxígeno. 
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Las reacciones de oxidación presentan pocos estudios, pese a que muchos de los procesos 
forman parte de la electroquímica tradicional. 
 
La tabla 2.20 presenta algunos de los potenciales de media onda, potencial estándar para la 
oxidación del fenol y diversos compuestos orgánicos. 
 

Tabla  2.20  Potenciales de media onda y potencial estándar para la oxidación del fenol 
 

Compuesto E ½ (V vs ECS) Eº (V vs ECS)
Fenol 0.633 0.640 
o-clorofenol 0.625 0.621 
m-clorofenol 0.734 0.785 
p-clorofenol 0.653 0.681 
o-nitrofenol 0.684 0.873 
m-nitrofenol 0.855 0.824 
p-nitrofenol 0.924 0.886 
o-cresol 0.556 0.557 
m-cresol 0.607 0.547 
p-cresol 0.543 0.542 
catecol 0.349 0.347 
Resorcinol 0.613 0.541 
Hidroquinona 0.534 0.542 
Pirogalol 0.622 0.612 
Ácido benzoico 0.451 0.428 
Ácido salicilico 0.845 0.748 
Ácido galico 0.674 0.681 
Anilina 0.700 0.692 

(Huang et al; 1991) 
 
2.9.1 Mecanismo de la oxidación anódica 
 
En este primer paso el radical hidroxil es absorbido y OH• es formado  
 

2 ( )x xMO H O MO OH H e• ++ → + + − .................... (49) 
 
En el caso de “óxidos inertes” donde los sitios electroactivos están ausentes débilmente los 
radicales hidroxilo son adsorbidos y se promueve la oxidación para formar dióxigeno, por lo 
que es llamado mecanismo peróxido (Peróxido de hidrógeno es probablemente un 
intermediario). 
 

2( ) 1 2x xMO OH O H e MO• + −+ → + + + ............... (50) 
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Para óxidos de metal con sitios electroactivos (típicamente metales nobles) el radical 
hidroxilo puede ser estabilizado por la interacción con el catión metálico causando un 
incremento en su estado de oxidación el cual es catalíticamente activo para la reacción de 
evolución de oxígeno adsorbido. 
 

1( )x xMO OH MO H e•
−+ → + ++ − ......................... (51) 

 
La descomposición de esta especie inestable da origen al oxígeno molecular (Correa et al; 
1996). 
 

1 1 2x x 2MO MO− → + O ....................................... (52) 
 
 
2.9.2 Tipos de celdas empleadas en la oxidación anódica 
 

• Brillas et al., (2004) ha realizado la degradación del herbicida ácido 4 clorofenoxi 
acético, ácido 4 cloro 2 metoxi fenoxi acético, ácido 2,4 diclorofenoxi acético, y ácido 
2,4,5 triclorofenoxi acético, utilizando electrodos DDB como ánodos (3 cm2), con los 
cuales se consigue la completa mineralización, en una celda de 100 mL, como cátodo 
utilizó grafito, (3 cm2) en una solución acuosa conteniendo 0.05 M de Na2SO4 a un pH 
de 3.0 (H2SO4) la concentración equivalente en la solución es de 100 mg COT/L, 
electrolizándose a corriente constante; a la celda se le adicionó oxígeno puro a razón 
de 20 mL/min y se mantuvo una temperatura de 35 ºC, obteniéndose una remoción 
del 70% del TOC a 450 mA durante 3 horas. 

 
• Szpyrkowicz et al., (2001) reporta haber realizado el estudio comparativo para 

diversos ánodos DSA con los cuales obtuvo remociones superiores al 39% durante un 
periodo no mayor a los 40 minutos para colorantes con una DQO de 1425 mg/dm3 y 
una remoción de color mayor al 90%. La solución posee una conductividad de 134 
μScm-1 por lo que se tuvo la necesidad de agregar 7140 mg dm-3 de NaCl. 

 
La celda posee un volumen útil de 0.7 dm3, con agitación constante, esta se encuentra 
equipada con una placa de 10 * 10 cm como ánodo, como cátodo utilizó acero 
inoxidable de las mismas dimensiones, las condiciones de operación fueron realizadas 
a corriente constante (2 A dm-2) el potencial anódico fue monitoreado por un electrodo 
de ECS, a una temperatura de 25 ºC, con un pH neutro.  

 
 
 
 

• Otras de las celdas empleadas para llevar a cabo la remoción del 2 clorófenol, 
presente en aguas residuales es el empleo de un reactor cuyo volumen es de 60 mL, 
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en el cual se introduce una solución sintética con 100 mg/L de dicho contaminante, el 
electrolito soporte consistió en una solución de Na2SO4 (5 g/L), a un pH de 6. Para 
efectuar la oxidación anódica se utilizó carbón como ánodo y como cátodo Níquel 
poroso con un área efectiva de 5 cm2. Cong et al., (2005) reporta una remoción de 
60% en 5 horas a 6 mA.  

 
• La celda propuesta por Azni et al., (2002) emplea una membrana de separación que 

divide el compartimiento anódico y catódico, el ánodo consiste en un tubo de titanio 
cubierto internamente por óxido de iridio y platino, el cátodo es una barra de platino 
cubierta de pyrocarbon, un diafragma cerámico cubierto con óxido de zirconio itrio y 
aluminio funciona como membrana.  

 
La celda posee un volumen de 500 mL al cual se introducen 300 mL de fenol a una 
concentración máxima de 100 mg/L (como electrolito soporte conteniendo un 10% de 
NaCl), lográndose una remoción del 98% en  una hora, operando a una corriente 
constante de 18 V. 

 
• Los estudios efectuados en la remoción de Hexamina, fue realizada en un reactor 

rectangular (10 cm largo *10 cm ancho, 100 cm alto) operando a corriente constante 
(Chou et al; 1999). El ánodo fue de titanio recubierto con RUO2/IrO2 (DSA), el cátodo 
fue de grafito (cilíndrico) con una relación de trabajo ánodo cátodo de 1:10. 
 
La solución sintética consistió en 5 litros a la cual se le sometió a una recirculación de 
9 L/min, adicionalmente se adicionó sulfato férrico. Las  densidades de corriente 
fueron de (DCC) 42 A/m2 y (DCA) 112A/m2, con un  voltaje de celda que varió de 3 a 7 
V dependiendo de la densidad de corriente seleccionada,  la eficiencia de remoción 
del reactor en términos de DQO fue del 66% en un periodo de 5 h con un ajuste del pH  
a 2.1. 
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Tabla  2.21  Celdas empleadas en la oxidación anódica. 
 

Capacidad 

de celda 

(mL) 

Electrodo 

de 

trabajo 

Contra 

electrodo 

Electrodo 

de 

referencia 

Electrolito pH 

Concentración 

de 

contaminante 

Voltaje o 

corriente 

de celda 

Tiempo 

de 

remoción 

(horas) 

Autor 

150 Ti/SnO2 Ti/Pt 

Ti 

No utilizó 0.5 N 

Na2SO4

12 Solución de 

fenol 1000 ppm 

4 V. 1 a 8 Kötz, et al; 

1991. 

100 mL 

Volumen 

Tratado   

30 L 

Ti/Pt Grafito No utilizó 0.05 M 

Na2SO4 + 

H2SO4

 1000 ppm 

solución de 

Anilina  

20 A 6 horas 

16% 

TOC 

Brillas et al; 

2002. 

100 ml DDB Grafito No utilizó 0.05 M 

Na2SO4 + 

H2SO4

3.0  Solución con 

100 mg/L TOC 

100 a 450 

mA 

3 horas  

70% TOC 

Brillas et al; 

2004. 

0.7 dm3 Ti/Pt Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 9% DQO  

40 % color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

0.7 dm3 Ti/RuO2-

TiO2

Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 26%  DQO  

42% color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

0.7 dm3 Ti/SnO2-

Sb2O5

Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 23%  DQO  

45% color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

0.7 dm3 Ti/Pt-Ir Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 39%  DQO  

50% color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

0.7 dm3 Ti/MnO2-

RuO2

Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 10%  DQO  

46 % color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

0.7 dm3 Ti/RhOx-

TiO2

Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 29%  DQO  

47% color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

0.7 dm3 Ti/PdO-

Co3O4

Acero 

inoxidable  

Calomel 

saturado 

NaCl 4.5 Colorante con 

una DQO de 

1424 mg/dm3

(2 A dm-2) 25%  DQO  

48% color 

Szpyrkowicz 

et al; 2001. 

60 mL Carbón Níquel  (5 

cm2) 

No utiliza Na2SO4  5 

g/L 

6.0 2 Clorofenol 100 

mg/L 

6 mA 60% en 5 

horas 

Cong et al; 

2005 

500 mL Ti/IrOx-

PtOx

Pt/Pyrocar

bon 

No utiliza NaCl 10 %  / fenol  con 100 

mg/L 

18 V 98% en 1 

hora 

Azni et al; 

2002 
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2.9.3 Patentes para el tratamiento de agua por métodos electroquímicos  
 

Tabla  2.22  Patentes para el tratamiento de agua por métodos electroquímicos (1991 - 1996). 
 

Número de 
patente 

Descripción 

178300 Método mejorado para el tratamiento electroquímico de aguas residuales 
mediante el uso de distintos agentes y mecanismos electroquímicos purifican el 
agua, estando en el presente caso el método caracterizado por un agente 
coagulante que es el fierro en estado de Fe+2, el cual es generado en celdas 
electroquímicas. 
 (http://www.impi.gob.mx/)  (Cita textual) 

170566 Procedimiento para el tratamiento de líquidos tales como el agua mediante la 
emisión in situ de iones de metal a partir de electrodos sumergidos en una 
corriente de este líquido y llevados a unos potenciales eléctricos distintos. 
Se modifica la tensión eléctrica entre los electrodos en función de dos parámetros 
que son respectivamente la resistencia eléctrica instantánea del líquido y la 
distancia lineal relativa que separa las superficies de los electrodos presentes con 
el fin de que en cada instante la tensión eléctrica entre los electrodos sea tal que 
la corriente permanezca sensiblemente constante y que la emisión de iones de 
metal en el líquido siga siendo sensiblemente idéntica a un valor predeterminado.  
Dispositivo para la puesta en práctica del procedimiento anteriormente indicado, 
que incluye un conjunto de control ventajosamente situado dentro de una caja y 
constituido por unos circuitos y componentes eléctrico y electrónicos conectados 
por un lado a una fuente de corriente  y por otro lado a por lo menos un juego de 
electrodos y situado en al menos un recipiente llamado “recipiente o vaso de 
ionización” y provisto de una entrada y de una salida para un líquido a tratar, 
comprendiendo este conjunto una alimentación con tensión de salida 
automáticamente entre los electrodos con el fin de que el valor de la corriente de 
alimentación sea y permanezca sensiblemente constante. 
(http://www.impi.gob.mx/)  (Cita textual) 

 
 
2.9.4 Electrodos empleados en la oxidación anódica 
 
Como anteriormente se ha mencionado cada día es más amplia la utilización de electrodos 
conocidos como DSA para el tratamiento de aguas residuales que contienen sustancias 
orgánicas disueltas dados sus altos sobre potenciales de oxidación, bajas resistencia dentro 
del sistema y la ventaja de ser utilizados en condiciones ácidas neutras e incluso alcalinas 
con mejores resultados estas últimas. 
 

http://www.impi.gob.mx/
http://www.impi.gob.mx/
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La tabla muestra los diversos materiales empleados en la oxidación anódica, así como las 
diversas sustancias removidas por los electrodos. 
 

Tabla  2.23  Electrodos DSA empleados en la oxidación anódica. 
 

Tipo de electrodo Compuesto oxidado Referencia  
Ti/SnO2-Sb2O5   fenol (Kötz, et al; 1991) 
DDB fenol, para-ácido hidroxibenzoico, catecol, 

hidroquinona 
Polcaro et al; 2003 

Ti/Pt 1000 ppm solución de anilina Brillas et al; 2002 
DDB Solución con 100 mg/L TOC Brillas  et al; 2004 
Ti/Pt Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Ti/RuO2-TiO2 Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Ti/SnO2-Sb2O5 Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Ti/Pt-Ir Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Ti/MnO2-RuO2 Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Ti/RhOx-TiO2 Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Ti/PdO-Co3O4 Colorante con una DQO de 1424 mg/dm3 Szpyrkowicz et al; 2001. 
Carbón  2 clorofenol  100 mg/L Cong et al; 2005 
Ti/IrOx-PtOx Fenol  con 100 mg/L Azni et al; 2002 

 
Los electrodos propuestos en este trabajo para la celda electroquímica de oxidación anódica 
pretenden evaluar la eficiencia de remoción para un colorante así como la de un compuesto 
orgánico (fenol) utilizando al Pt y al Pd, dichos metales presentan dos características muy 
importantes como son una alta estabilidad electroquímica y altos sobrepotenciales de 
oxidación lo que los hace ser muy atractivos y ventajosos con respecto a otros, como el 
PbOx que por su naturaleza presenta restricciones ambientalmente hablando. 
Adicionalmente la combinación de Pt, Pd no ha sido probado con fines ambientales, abriendo 
la posibilidad de crear una nueva área de estudio. 
 
2.9.5 Electroquímica de grupos funcionales 
 
2.9.5.1  Grupos funcionales con oxígeno presente 
 
Los ácidos carboxílicos son susceptibles de ser oxidados en un proceso bielectrónico o 
momoelectrónicos, en base al material del electrodo, características propias del solvente así 
como la estructura de la molécula de la cual se parta. 
 
La formación de alcoholes por ácidos carboxílicos denominada reacción de Hofer-Moest, que 
tiene lugar en disoluciones alcalinas las cuales al efectuarse produce un alcohol con un 
átomo de C menos que el ácido original. 
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En el proceso de oxidación de alcoholes primarios y aldehídos conduce a la formación  de 
sus correspondientes ácidos carboxílicos, por otra parte la oxidación de las cetonas es un 
proceso más difícil. 
 
Por otro lado la formación de fenoles es diferente a la de los alcoholes alifático ya que este 
puede ser efectuado mediante procesos bielectrónicos o monoelectrónicos en función de las 
condiciones experimentales por lo que se puede obtener una gran variedad de productos. 
 
 2.9.5.2 Grupos funcionales con nitrógeno presente. 
 
Dentro de los compuestos orgánicos que presentan persistencia al proceso de oxidación en 
solución acuosa son las aminas alifáticas, pero estas pueden ser oxidadas en un medio 
anhidro y ánodo de platino, caso contrario a las aminas aromáticas que son fácilmente 
oxidadas con formación de varios y diferentes productos. 
 
Los compuestos halogenuros, sólo pueden ser oxidados mediante el empleo de electrodos 
de yodo, ya que dichos compuestos (halógenos) más electronegativos forman moléculas 
cuya oxidación es difícil en las zonas de potenciales accesibles. 
 
Por otro lado los compuestos de ioduro de alquilo durante dicho proceso producen en una 
etapa inicial iones carbonilo que reaccionan con el solvente en que los yoduros de arilo 
originan compuestos de acoplamiento, esto debido a la dificultad de formar iones carbonio. 
 
La oxidación de un iodocompuestos alifático en el solvente aprótico (acetonitrilo) produce 
acetamida N-sustituida por posterior hidrólisis. 
 
2.9.5.3  Grupo de los hidrocarburos 
 
Los hidrocarburos alifáticos presentan una gran resistencia al proceso de oxidación, pero si 
ésta se efectúa en determinadas condiciones es posible oxidarlas de manera exitosa 
mediante el proceso de oxidación anódica. 
 
Es de mencionar que la oxidación del metano, etano, propano y todos aquellos compuestos 
que entren en el grupo de hidrocarburos simples tienen gran importancia por su aplicación en 
celdas de combustibles. 
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Por otra parte los hidrocarburos aromáticos son mucho más fáciles de oxidar que los 
compuestos alifáticos con la formación de productos, esto dependerán en gran medida del 
material del electrodo, del medio en que se encuentre inmerso y de la naturaleza del 
sustrato, para el caso del benceno al ser sometido a un proceso de oxidación éste dará como 
resultado la formación de fenol y éste a su vez se oxidará a quinona en un medio ácido 
(H2SO4) empleando un electrodo de Pb/PbO2, pero en una solución de nitrato de sodio y 
empleando un ánodo de grafito se formará nitrobenceno.   
 
 
2.9.6 Factores que influyen en la oxidación anódica 
 
2.9.6.1  Efecto de la temperatura 
 
Las reacciones electroquímicas al igual que las reacciones químicas no son la excepción en 
cuanto a la influencia que existe entre la rapidez de reacción y la temperatura. 
 
Pero en las reacciones electroquímicas la temperatura no suele ser un factor tan importante, 
pero ésta si modifica la rapidez de las reacciones químicas las cuales surgen como 
reacciones secundarias de una reacción electroquímica al efectuarse el proceso de 
transferencia electrónica, en la que primeramente existe una reacción electroquímica seguida 
de una química por lo que es un factor a tomarse en cuenta dependiendo del proceso a 
efectuarse. 
 
2.9.6.2  Efecto protónico 
 
Las reacciones electroquímicas en muchas de las ocasiones son efectuadas en medios 
acuosos los cuales se encuentran en un medio protonado, este efecto del ion hidrógeno (H+) 
es generalmente el que da la capacidad donadora de protones del solvente. 
 
De esta manera se puede mencionar que una sustancia puede reaccionar de forma diferente 
electroquímicamente hablando, mediante mecanismos distintos si el proceso tiene lugar en 
un solvente prótico o aprótico. 
 
En muchas de las soluciones la concentración de los protones es inevitable en los cuales la 
especie electroactiva es un ácido o una base, en que el pH de la solución es de suma 
importancia. 
 
Como medios próticos se encuentra el agua, etanol, mezclas dioxano agua, como medios 
apróticos se tienen: N, N-dimetilformamida (DMF), acetonitrilo (ACN) dimetilsulfoxido (DMSO) 
y como donadores de protones se tienen el fenol, ácido benzoico y agua. 
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2.10 CONSIDERACIONES PARA UNA CELDA ELECTROQUÍMICA 
 

Uno de los aspectos más importantes a considerar en el funcionamiento de un reactor 
electroquímico es el comportamiento hidrodinámico, así como el tipo de reacción anódica o 
catódica, entre otros parámetros de los cuales se encuentran los siguientes (Wendt y Kreysa, 
1999;  Walsh, 2000):  
 

 El tipo de funcionamiento, según la variación de la concentración de reactivos en 
función del tiempo. 

 La productividad específica o espacio tiempo-volumen. 
 El transporte de los iones en la solución y los fenómenos de transferencia de carga y 

masa debidos a la reacción sobre la superficie del electrodo. 
 Tasa de conversión. 
 Selectividad. 
 Intercambios térmicos. 
 Rendimiento Faradaico. 
 Potencial eléctrico de los electrodos. 
 Caída Óhmica consecuencia de las resistencias existentes en el reactor. 
 Tensión global de la celda. 
 Distribución de potencial y densidad de la corriente sobre los electrodos. 
 Tipo de configuración eléctrica de los electrodos. 

 

Para poder entender más claramente los conceptos para el diseño de un reactor 
electroquímico es necesario tener presente lo siguiente: 
 

Tasa de conversión. 
Eficiencia de corriente. 
Eficiencia de corriente global. 
Rendimiento Faradaico. 
Rendimiento global. 
Rendimiento instantáneo. 
Rendimiento operacional. 
Selectividad global. 
Voltaje de celda. 
Energía consumida. 
Área activa del electrodo. 
Coeficiente de transferencia de masa. 
Espacio tiempo. 
Rendimiento espacio-tiempo. 

 Cambio de concentración. 
 Corriente límite. 
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2.11 CONSIDERACIONES TEÓRICAS SOBRE LA ELECTROPOLIMERIZACIÓN DE LA 

POLIANILINA 
 
2.11.1 Polianilina 
 
La primera síntesis conocida de la polianilina (PAni) es publicada en 1862, utilizando el 
término de “negro de anilina” para designar el producto de oxidación de la anilina. 
 
En los últimos años se ha demostrado que el material puede tener muchos fines como es su 
empleo en recubrimientos para evitar la corrosión (Kilmartin et al; 2002, Tüken et al; 2004)  
celdas de combustibles, así como sensores o materiales electrónicos e incluso 
semiconductores (Schultze et al; 2005). 
 
La PAni es un material amorfo, sumamente estable, capaz de soportar temperaturas de 300 
ºC; es insoluble en la mayoría de los disolventes, dentro de los que se incluye el agua. 
 
La PAni presenta una química compleja y muestra características que la diferencian de otros 
polímeros orgánicos conductores, esta propiedad tan especial deriva de la presencia del 
grupo amino. 
 
2.11.2 Síntesis de la polianilina  
 
La polianilina es un polímero considerablemente complejo, debido al método de obtención, el 
cual es mediante procesos redox y por la posibilidad de incorporar protones a la cadena 
polimérica, más aun asociada a la carga de un anión dopante, la cual se asocia a la carga 
positiva del polímero dopado, donde las propiedades dependen del grado de acidez del 
medio en el cual se este sintetizando (Yoon et al; 1997) y el estado de oxidación en la cual se 
detenga la reacción. 
 
Se han propuesto diversas variaciones del mecanismo de reacción de formación para la 
PAni, algunas difieren en algunos detalles (Martyak, 2003) pero siempre se postula la 
generación de un catión radical intermedio a partir de la anilina, el esquema del mecanismo 
re reacción es mostrado en la figura 2.12 (Muzaffer et al; 2003) 
 
Se asume que la polimerización se lleva a cabo mediante un radical intermediario en la 
cadena aromática de la unidad monomérica. 
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Figura  2.12  Mecanismo de reacción, polimerización de la anilina. 

 
La polianilina es sintetiza por diversos métodos; estos pueden ser químico, por oxidación en 
presencia de (NH4)2S2O8, KIO3, K2Cr2O7 o bien electroquímico, en que la superficie presenta 
cambios dependiendo del método de síntesis, pero sin embargo exhiben comportamiento 
redox y estabilidad idéntica (Ivanov et al; 2003)  (Figura 2.13); el medio de síntesis puede ser 
en electrolitos acuosos y no acuoso (Schultze et al; 2005). 
 
La literatura reporta que son necesarios dos electrones para poder efectuar la polimerización 
de la anilina (Innis et al; 2004) y un cierto número más para llevar a cabo la formación de 
radical catión (monómero) en que se da la transferencia de 1e-. 
 
Se ha descrito que la reacción de oxidación de la anilina para poder producir polianilina es  
separada en dos etapas: 
 
La primera etapa es endotérmica y lenta, la cual es dependiente de la temperatura, el pH y la 
concentración del reactivo, la presencia de oxígeno en la reacción no repercute de manera 
significativa en la reacción de polimerización. 
 
La segunda etapa se caracteriza por ser rápida, con desprendimiento de energía  
(exotérmica) que depende de la temperatura y varia con la concentración. 
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Para la síntesis electroquímica la literatura incluye métodos a potencial constante o por ciclos 
de potencia  
 
A potencial constante se aplican intervalos que van de 700 a 1200 mV v.s  ECS  y para los 
ciclos de potencia se aplican potenciales que van de -200 a 1200 mV v.s ECS  mientras otros 
investigadores reportan potenciales óptimos de -500 a 1500 mV v.s Ag/AgCl  (Innis P.C et al; 
2004) por lo que hay que determinar el método para el cual se desee un material más 
homogéneo en la deposición, determinando el tiempo más adecuado y el número de ciclos 
correspondientemente a cada método a emplear respectivamente. 
 
Cabe hacer mención que la rapidez de deposición para la PAni se ve influenciada por la 
concentración y no por la acidez del medio. 
 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  2.13  C-PAni = químico,  E-PAni = electroquímico 
 
2.11.3 Morfología y estructura 
 
La unidad básica estructural es descrita por diversos estados de oxidación de la polianilina, 
cuya estructura contiene diferentes combinaciones de unidades quinóidicas o benzóicas, 
según el dímero de la anilina, ya sea en un estando totalmente reducido u oxidado (Can et al; 
2003). 
 
Las estructuras de interés de la polianilina son: 
 

• Leucoesmeraldina base 
• Leucoesmeraldina sal 
• Esmeraldina base 
• Esmeraldina sal 
• Pernigranilina base i 
• Pernigranilina sal 
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Cuando el polímero oxidado pasa a la forma más reducida (leucoesmeraldina), adquiere una 
coloración amarillenta (Innis P.C et al; 2004), dicho estado se caracteriza por conferirle 
propiedades no conductoras al polímero. 
 
Por contraparte una de las formas conductoras más importante para el polímero es la 
esmeraldina sal, que posee un color verde profundo. 
 

N N N N

N

H

N

H

N

H

N

H

H H

+ +

N

H

N

H

N N

N

H

N

H

N N
H H

+ +

N N N N

H H
+ +

H H H H

N N N N

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
  
 

Figura  2.14  Diversos estados de oxidación de la PAni: Leucoesmeraldina base 
Leucoesmeraldina sal,  Esmeraldina base, Esmeraldina sal, Pernigranilina base i, Pernigranilina sal 

 
La morfología depende mucho del método de síntesis empleada en su obtención, así como 
de la temperatura a la cual se sintetice, donde se tiene un valor optimo para la corriente de 
pico anódico de 25 ºC. Según reporta Zhoua et al., (2004). 
 
Cuando es sintetizada a temperaturas elevadas se obtienen una superficie de forma globular, 
como consecuencia el material posee cargas específicas altas, propiedad de interés 
electroquímica, como se había mencionado anteriormente también depende fuertemente de 
las condiciones de preparación. 
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Leucoesmeraldina 
Base (Amarillo)

Pernigranilina 
Base (Purpura) 

Esmeraldina 
Base (Azul) 

Esmeraldina 
sal (Verde) 

Figura  2.15  Estados redox de la polianilina. 
 
2.11.4 Convenciones 
 
Para poder interpretar correctamente los voltamperogramas que describen las diferentes 
curvas es necesario tener en cuenta ciertos conceptos, así como las convenciones que se 
tienen que tomar para las figuras que serán mostradas en los resultados. 
 
En el eje de las abscisas (eje horizontal) corresponde al voltaje, en el que se colocan los 
potenciales positivos hacia la derecha y los  negativos a la izquierda (similar que en la recta 
numérica), figura 2.16. 
 
Cuando se colocan los potenciales más positivos hacia la derecha las corrientes para la 
reducción se grafican en forma creciente hacia abajo, denominadas corrientes catódicas y se 
representan por ic en consecuencia las corrientes oxidativas (anódicas) ia se graficarán de 
forma ascendente  
 
Cuando el barrido de potencial comienza en valores negativos hacia valores positivos se le 
llama barrido positivo ó barrido en dirección anódica. 
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La figura 2.16 muestra picos en las corrientes, el potencial al cual se alcanza el pico con la 
corriente anódica, se llama potencial de pico anódico y se abrevia Epa, para el potencial de 
pico catódico se abrevia como Epc. 
 
Las corrientes que corresponden a los picos se abrevian ia y ic y se refieren a las corrientes 
de picos anódicas y catódicas correspondientemente. 
 
Las corrientes pico se miden como corrientes por encima de los niveles de fondo (línea 
punteada), donde la magnitud de cada corriente de pico es proporcional a la concentración 
de la especie electroactiva que participa. 
 
La diferencia de voltaje entre los picos es inversamente proporcional al número de electrones 
que se trasfieren conforme a la siguiente expresión: 
 0.059

pa pcEp E E
n

Δ = − = …………................................ (53) 
 
Dicha ecuación (77) es valida para los pares electroquímicamente reversibles, si la reacción 
no es reversible en los electrodos, los picos estarán más distantes, por lo que la expresión es 
sólo valida para los límites de reversibilidad, teniendo esto en cuenta se puede determinar el 
número de electrones trasferidos en la reacción. 
 

E   (V / SCE)
 

Inicio del barrido 
de potencial y 
determinación  de 
la corriente  

Dirección 
del barrido  

Dirección del 
barrido  

Nivel de 
fondo  

ipc

ipa

Ventana 
electroactiv

Corriente 
catódica 

Corriente 
anódica  

Epc

Epa

ic

ia  

Figura  2.16  Voltamperometría de -300 mV a 1200 mV, v = 30mV s-1, en 1 ciclo de potencia, ET: acero 
inoxidable 316, CE: acero inoxidable 304, ER: ECS, solución de Anilina 1 M y 0.5 M H2SO4. 
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La figura 2.17 muestra un voltamperograma de la electropolimerización de la PAni en medio 
acuoso, en dicho diagrama se puede observar las diferentes zonas de oxidación y reducción 
correspondiente al proceso electroquímico para la formación de las diversas especies, 
conforme a su estado de oxidación. 
 
 

E   (V / SCE)

 
 Esmeraldina 

base  
 Leucoesmeraldina 

base  
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 

Pernigranilina 
base 

Esmeraldina 
sal 

 
 
 
 
 

Figura  2.17  Voltamperometría de -300 mV a 1200 mV, v = 30 mV s-1, 1 ciclo de potencia, ET: acero inoxidable 
316, CE: acero inoxidable 304, ER: ECS, solución de Anilina 1 M y 0.5 M H2SO4. 

 
• Leucoesmeraldina base (Coloración amarilla, su forma es no conductora). 
• Leucoesmeraldina sal. 
• Esmeraldina base (Coloración azul, su forma es no conductora). 
• Esmeraldina sal  (Coloración verde, su forma es conductora). 
• Pernigranilina base i  (Coloración azul púrpura, su forma es no conductora estado más 

oxidado). 
• Pernigranilina sal. 
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2.12 CONSIDERACIONES TEÓRICAS SOBRE DSA 
 
2.12.1 Ánodos dimensionalmente estables  
 
Dentro de los procesos electroquímicos se ha despertado gran interés por el desarrollo y 
aplicación de ánodos dimensionalmente estables para favorecer el desprendimiento de 
oxígeno en medios o disoluciones ácidas. 
 
Los materiales anódicos (grafito) usados generalmente en procesos industriales tienen 
ciertos inconvenientes desde el punto de vista de diseño y de proceso como es el presentar 
valores muy altos de sobrepotencial de oxígeno, como consecuencia esto acarrea un alto 
consumo de energía en el proceso y como tal la pérdida de competitividad. 
 
Por tal razón se busca el desarrollo de nuevos materiales, lo que ha llevado al desarrollo de 
los denominados ánodos de dimensiones estables, dichos materiales están compuestos por 
un metal conocido como metal base, que en la mayoría de los casos es el titanio, sobre el 
que se depositan las capas de óxidos electrocatalíticos, mediante la técnica de 
descomposición térmica de las sales de los elementos de interés. 
 
El mayor atractivo de estos electrodos es el presentar valores de bajo sobrepotencial para la 
evolución de oxígeno, por lo que tienen aplicación en la electrodeposición de metales 
(Trasatti et al; 1984). 
 
En los últimos años se ha centrado la atención en poder utilizar estos electrodos para 
efectuar la oxidación directa de compuestos orgánicos principalmente en aquellos que se 
encuentre el cloro presente, esto es efectuado en celdas divididas por membranas en un 
medio de condiciones básicas (By L. Davidson et al; 1998). 
 
El óxido de rutenio producido por el método de descomposición térmica ha sido ampliamente 
utilizado en la preparación de DSA (Tamura H and  Iwakura Ch., 1982).  
 
2.12.1.1 Propiedades generales para electrodos de RuOx

 
La fórmula RuOx es utilizada en la literatura como una manera de referirse al óxido de 
rutenio, pero es bien conocida la existencia de al menos dos tipos de RuOx, el primero 
(RuO2) es obtenido por alta temperatura y el RuO3 obtenido por baja temperatura. 
 
Este óxido posee un color característico azul oscuro con brillo metálico, con una gravedad 
específica de 7.05 g/cm3, la forma de los cristales puros del RuO2 adquiere forma tetragonal 
lo que le confiere dichas características. 
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Dentro de sus propiedades termodinámicas podemos mencionar que es el más estable 
dentro de los óxidos de rutenio (RuO4, RuO3), su energía libre de formación es de -72.6 ±1 
kcal / mol, la entropía estándar de formación es de 41.4 ± 1.6 cal / mol, y el valor de ΔGo

f de 
potencial estándar puede ser estimado para la reacción: 
 

OHRueHRuO 22 244 +→++ +  ……………...... (54) 
 
El cual presenta el límite de estabilidad termodinámico de RuO2 a reducción electroquímica.   
 
El E0 asociado con la reacción anterior es de 0.58 V, con respecto al electrodo normal de 
hidrógeno. 
 
El RuO2 es químicamente estable en soluciones ácidas, su solubilidad se ha estimado en 5 * 
10 -28 para soluciones ácidas diluidas. 
 
Dentro de las propiedades eléctricas los cristales puros exhiben una conductividad alta, la 
cual es de 2*104 a 3*104 ohm-1 comparada con la del Cu 6*105 y la del Hg 1*104 ohm-1

 
La morfología de la capa del RuO2 depende principalmente del modo de preparación, en 
dicho material se aprecian microgrumos, (figura 2.18) que se ven gobernados por la 
naturaleza del soporte, así como del área, esto es debido a las pequeñas expansiones 
térmicas o el depósito no uniforme en la distribución del soporte, posiblemente también a un 
incremento rápido de la temperatura del horneado, cabe hacer mención que la 
reproducibilidad puede ser obtenida con sólo cuidar los detalles de la metodología.  
 
Por otra parte se tiene pocos conocimientos en cuanto al empleo del RuO2 como electrodo 
para llevar a cabo la reducción del oxígeno puro el cual es únicamente realizable en una 
solución alcalina con un potencial encima de 0.9 V (RHE). 
 
Como cátodo aparece en 0.8 (RHE) si el potencial límite anódico es empujado dentro de la 
región de evolución de oxígeno bajo condiciones cuasiestacionarias, la reacción de reducción 
del oxígeno comienza en un potencial de 0.9 V (RHE) la reacción bajo la cual se involucra al 
peróxido es la siguiente: 
 

−− +→++ OHHOeOHO 222 2  ………………...... (55) 
 
Tal mecanismo implica una adsorción característica de la superficie del electrodo en la cual 
hay un rompimiento de los enlaces oxígeno debido a la transferencia de electrones. 
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Esta reacción puede proceder a través del siguiente paso.  
 

−− →++ OHeOHHO 3222 …………………........ (56) 
 
O por una reacción paralela (etapa multielectrónica) 
 

−→++ OHeOHO 442 22 ……………………....... (57) 
 
La preferencia de la reacción se deberá principalmente a la reversibilidad de la adsorción - 
desorción. 
 
Este paso es mostrado de manera general mediante el siguiente esquema 
 

)(2 solO   ………..... (58) )(2 solHO − )(solOH −

 
)(2 adsO   ………..... (59) )(2 adsHO − )(adsOH −

 
Si la adsorción - desorción es el paso más irreversible entonces el esquema es el más 
apropiado. 
 
En tal caso la reacción 56 predomina a bajos sobrepotenciales y la reacción (58) se efectúa a 
altos sobrepotenciales (Gerischer H et al; 1980). 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

 
 
 
 
 
 
 

Figura  2.18  Morfología de una capa de óxido de rutenio sobre una malla de Titanio. 
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2.12.1.2 Síntesis del electrocatalizador de Ti/RuO2  
 
El recubrimiento que se empleará  en el electrodo del reactor DC-R-02 tiene la función de 
electrocatalizar la reacción en el medio acuoso, para favorecer la reacción de evolución de 
oxígeno cuando es utilizado como ánodo, dicho electrolizador fue preparado y activado por 
descomposición térmica de un precursor conteniendo al metal de transición en forma de 
cloruros disuelto en un solvente apropiado (Gonzáles Molina; et al 1984) (etanol, isopropanol, 
butanol, acetona, incluso agua, etc.). La metodologia es descrita con detalle en los anexos. 
 
Las ventajas que se obtienen con el recubrimiento son: 
 

• Disminuir los sobrepotenciales de oxígeno con respecto al grafito, lo que disminuye el 
costo en consumo de energía del proceso. 

 
• Desarrollo  de  electrodos que se utilicen como ánodos para el desprendimiento de 

oxígeno en medio ácido. 
 
2.12.2 Propiedades y aplicaciones del electrodo de Ti/PtPdO 
 
Estos tipos de electrodos en estado oxidado presentan una excelente conductividad debido a 
la estructura cristalina adoptada por muchos dióxidos pertenecientes a los metales de 
transición de la serie 3d, 4d y 5d (Ti, Cr, Mn, Nb, Ru, Rh, Ta, Ir, Pt, etc.). 
 
Muchos de los óxidos formados por dichos metales pueden clasificarse como conductores 
metálicos con excepción de los óxidos de Ti, Pb y Mn, sin embargo algunos de estos 
dióxidos metálicos presentan una buena conductividad para ser usados como electrodos 
(PbO2, MnO2) o mediante el empleo de aditivos pueden doparse para aumentar su 
conductividad.  
 
Esta conformación promueve la dispersión del metal noble mejorando sus propiedades 
electrocatalíticas. 
 
2.12.2.1 Características del soporte del PtPdO 
 
Dentro de los principales requisitos que debe cumplir el  electrodo son: 
 

• Proporcionar una gran área superficial. 
• Alta conductividad eléctrica en estado oxidado. 
• Excelentes propiedades electrocatalíticas.  
• Buena estabilidad mecánica. 
• Estabilidad electroquímica.  
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• Selectividad. 
• Disponibilidad. 
• No toxico ni dañino al medio ambiente. 

 
Muchas de las propiedades son necesarias, pero difícilmente se tendrán todas, así que es 
necesario fijar la atención dependiendo del tipo aplicación que se desee dar, desde el punto 
de vista fundamental la actividad catalítica posee mucho interés pero cuando se desea 
trabajar con densidades de corriente elevadas, la conductividad eléctrica mecánica y 
electroquímica serán esenciales. 
 
Un aspecto importante a considerar es un brusco aumento en el potencial, lo que es 
indicativo de que el electrodo presenta una elevada resistencia al paso de corriente, por lo 
que se dice que dicho electrodo esta desactivado. 
 
Para todos los electrodos DSA existen mecanismos de desactivación los cuales son:  
 

• Pasivación del sustrato metálico. 
• Disolución del depósito (Corrosión del sustrato). 
• Decapado del depósito (Desprendimiento del óxido metálico). 

 
2.12.2.2 Síntesis del electrocatalizador de Ti/PtPdO 
 
Los DSA poseen un medio de soporte conductor sobre el cual se aplica un recubrimiento 
activo, generalmente es un óxido de metal del grupo del platino y de una mezcla de óxidos 
de metales que contienen Titanio, Tantalio y como mínimo un óxido más de metal que puede 
ser Plata, Antimonio, Molibdeno, Volframio, Vanadio, Bismuto por mencionar sólo algunos. La 
relación existente del contenido de metal del grupo del platino a los restantes metales de 
recubrimiento de óxido es de (20:100) a (85:100). 
 
La literatura reporta el empleo de Ti como medio de soporte para la elaboración de 
electrodos DSA, ya que poseen una gran aplicación en procesos industriales principalmente 
como electrodos para celdas cloro álcalis (Correa et al; 1996) basados en IrO2 y Ta2O5 
pueden ser usados para la evolución de oxígeno en un medio conteniendo ácido sulfúrico.   
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2.12.3 Factores que afectan al recubrimiento  
 
2.12.3.1 Temperatura  
 
Estudios realizados reportan que éste es un parámetro de suma importancia para todos 
aquellos recubrimientos realizados vía pirolisis, ya que un incremento de temperatura de 400 
a 450 y de 450 a 500 ºC decrece la densidad de corriente de pico ip y se da un incremento en 
la diferencia de potencial anódico y catódico (Correa et al; 1996). 
 
2.12.3.2 Espesor de capa  
 
La adherencia del metal a depositar dependerá del número de capas, un número de capas 
limitado reduce considerablemente la vida útil del electrodo y un exceso de recubrimiento 
disminuye las propiedades conductoras, la literatura recomienda entre 18 y 20 el número de 
pirolisis, un número más de capas no garantiza una mayor adherencia. 
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1.2 OBJETIVO GENERAL 
 

Tratamiento de soluciones sintéticas que simulen aguas residuales industriales 
mediante la construcción de dos celdas electroquímicas a escala laboratorio basadas 
en el principio de oxidación anódica y electrogeneración del reactivo de Fenton. 

 
 
1.2.1 Objetivos particulares 
 

 Establecer las condiciones óptimas de operación para la mayor obtención de H2O2 
como son: Voltaje y relación de recirculación para el H2O2 en una celda electroquímica 
separada por membranas. 

 
 Diseñar y seleccionar los materiales adecuados para la construcción de una nueva 

monocelda electroquímica con electrodos bidimensionales, para generar el reactivo de 
Fenton. 

 
 Establecer las condiciones óptimas de operación de la monocelda electroquímica con 

electrodos bidimensionales, para obtener la mayor remoción de contaminantes 
orgánicos mediante la aplicación de una corriente constante. 

 
 Diseñar y seleccionar los materiales adecuados para la construcción de la monocelda 

electroquímica con electrodos bidimensionales para efectuar la oxidación anódica.  
  
 Establecer las condiciones óptimas de operación de la monocelda para efectuar la 

oxidación anódica y obtener la mayor remoción de contaminantes orgánicos mediante 
la aplicación de una corriente constante. 

 
 
 
1.3 METAS 
 

 Realizar una actualización bibliográfica sobre los conocimientos relacionados a la 
utilización de celdas electroquímicas de oxidación, aplicadas en el tratamiento de 
aguas residuales. 

 
 Evaluar la eficiencia del reactor en lo referente a las especies involucradas en el 

reactivo de Fenton para la celda electroquímica separada por membranas. 
 

 Determinar las condiciones óptimas de funcionamiento de las celdas. 

22 
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 Evaluar la eficiencia de las celdas en lo referente a la remoción del colorante azul de 

metileno y fenol  
 
 Comparar el proceso electroFenton (celda dividida) con la celda de oxidación anódica 

y la monocelda de electroFenton, en lo referente a la remoción del colorante azul de 
metileno y del fenol. 

 
 
1.4 HIPÓTESIS 
 
• Si en celdas electroquímicas se utiliza un arreglo eléctrico adecuado de ánodos y cátodos 

inmersos en una solución con contaminantes, al aplicar una intensidad de corriente 
eléctrica se llevarán a cabo reacciones de oxidación y reducción, entonces se efectuarán 
reacciones que permitirán la remoción de los contaminantes presentes en la solución. 

 
1.4.1 Hipótesis particulares 
 
• Si en una celda electroquímica se controlan la concentración de oxígeno disuelto y el pH 

(ácido), al aplicar una intensidad de corriente eléctrica se llevarán a cabo reacciones de 
oxidación para ánodos de hierro y de reducción de oxígeno sobre cátodos de carbón, con 
las cuales se producirán entonces las especies químicas que conforman el reactivo de 
Fenton H2O2, Fe2+ y Fe3+. 

 
• Si se emplean fibras de acero inoxidable recubiertas con polianilina como cátodo, se 

efectuará la reducción de oxígeno vía dos electrones, se favorecerá entonces la 
formación de H2O2. 

 
• Si en una celda electroquímica se utilizan electrodos dimensionalmente estables como 

ánodos recubiertos de RuO2 y PtPdO, soportados sobre sustrato de Ti, se efectuará la 
oxidación de la materia orgánica presente en la solución. 
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CAPITULO 3  METODOLOGÍA EXPERIMENTAL 
 
 
En este aparatado del trabajo se presenta la metodología experimental empleada para 
efectuar las pruebas de depuración de soluciones sintéticas ya sea fenol o un colorante, 
usando para dicho fin diferentes celdas electroquímicas. 
 
La figura 3.1 muestra el diagrama de flujo para cada una de las etapas involucradas, así 
como la estrategia seguida. 
 
Como primera etapa se planteó la búsqueda de las mejores condiciones de operación 
variando el potencial de celda y relación de recirculación para una celda electroquímica 
(celda dividida). Posteriormente se realizaron pruebas de remoción de color empleando el 
reactivo de Fenton (Fenton clásico) y Fenton electrogenerado (celda dividida) utilizando las 
mejores condiciones con las cuales se tuvo la máxima generación de peróxido de hidrógeno, 
evaluando la eficiencia de remoción obtenida en la celda. 
 
En la segunda etapa se sustituyeron los internos del reactor por un polímero orgánico que 
soporta potenciales a reducción y que es capaz de electrogenerar peróxido de hidrógeno. Se 
realizaron diversas pruebas para la electrodeposición del polímero, posteriormente se 
efectuó una evaluación en la generación de peróxido de hidrógeno. Se comparó la eficiencia 
con el fieltro de carbón, así como el acero inoxidable 304 (soporte del polímero). 
 
La tercera etapa consistió en el diseño y construcción de dos nuevas celdas,  una de ellas 
que electrogeneró el reactivo de Fenton en una monocelda (celda no dividida) y la otra  
efectuó una oxidación anódica empleando tres diversos materiales, dos de ellos recubiertos 
por técnicas de descomposición térmica. A dichos materiales (electrodos) se les efectuaron 
pruebas voltamperométricas, así como la determinación de los potenciales de oxidación para 
el fenol; finalmente se efectuó el análisis y evaluación en términos de remoción de color y 
fenol en las celdas, así como la comparación de resultados para cada uno de los sistemas. 
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Figura  3.1  Metodología para la electrogeneración del reactivo de Fento y oxidación anódica. 
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3.1 METODOLOGÍA PARA EL ESTABLECIMIENTO DE LAS MEJORES CONDICIONES DE 
OPERACIÓN PARA LA CELDA ELECTROQUÍMICA CON COMPARTIMIENTOS ANÓDICOS 
Y CATÓDICO. 

 
El procedimiento se basó en establecer las mejores condiciones de operación de celda 
electroquímica, para la electrogeneración de peróxido de hidrógeno, mediante la variación 
del Voltaje, relación de recirculación y flujo de entrada por parte de los electrolitos 
empleados. 
 
Para éste fin se utilizó una celda electroquímica de compartimientos separados por una 
membrana (figura 3.3), integrada por tres compartimentos, dos anódicos (50.96 cm3) y uno 
catódico (63.71 cm3 el fieltro de grafito ocupa un volumen de 25 cm3 por lo que el volumen 
efectivo es de 38.71 cm3) para generar electroquímicamente el reactivo de Fenton. 
 
El compartimiento catódico cuenta con un electrodo tridimensional de fieltro de grafito para 
efectuar la reducción del oxígeno mediante el mecanismo descrito por la reacción 1 la 
distribución de corriente fue mediante placas recubiertas de carbón, el compartimiento 
anódico se encuentra situado a los lados del reactor, cuyos electrodos consisten en dos 
placas de hierro dulce con un 98% de pureza. 
 
La distribución de corriente se dio de manera directa para disminuir las resistencias, los 
compartimentos se encuentran separados por membranas (Ultrex Membrane AMI-7001 
Anion) aniónicas, la configuración de celda fue Flow–by (el flujo de corriente es perpendicular 
al flujo del electrolito) el cual proporciona una distribución de corriente más uniforme en el 
electrodo tridimensional. 
 
La celda fue conectada a un circuito hidráulico compuesto de dos bombas peristálticas para 
forzar el flujo del electrolito a cada una de las cámaras correspondientes, las bombas fueron 
ajustadas para proporcionar un flujo de 10 mL/min, durante el experimento se mantuvo un pH 
de 3 mediante la adición de  H2SO4 (1:3), el electrolito soporte consistió en Na2SO4 con una 
concentración 0.1 M, para aumentar la conductividad, adicionalmente se aireo la solución 
hasta saturación (oxígeno disuelto a 585 mmHg México D.F; a temperatura ambiente) el 
experimento fue llevado a corriente constante, la electrogeneración del peróxido de 
hidrógeno fue seguida por espectrofotometría a 410 nm, todos los reactivos utilizados fueron 
grado analítico, la diferencia de potencial fue proporcionada por una fuente de poder 
“Laboratory DC power suplí GPR-3060D”.  
 
La figura 3.2 muestra el arreglo del sistema electroquímico y en la tabla 3.1 se dan las 
condiciones de operación evaluadas. 
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Figura  3.2  Configuración del sistema electroquímico. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  3.3  Celda electroquímica de compartimientos anódicos y catódico. 
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Tabla  3.1  Condiciones de operación de celda. 

 
EXPERIMENTOS Condiciones de 

operación  1 2 3 4 5 6 7 
Amperaje  A 0.01-0.02 0.01 0.02 0.02 0.02 0.03 0.03 
Voltaje   V 1.3 1.3 1 1.2 1.2 1.3 1.3 
Caudal (corriente 
3) mL/min 10 5 5 10 10 10 10 
Recirculación 
mL/min 0.0 0.0 5 10 10 0 10 
Flujo total de 
entrada mL/min 10 5 10 20 20 10 20 
TRH (min) 
compartimiento 
catódico  3.87 7.74 3.87 1.93 1.93 3.87 1.93 
Recirculación 
oxigenada mL/min  No No No Si No No No 
Temperatura Ambiente Ambiente Ambiente Ambiente Ambiente Ambiente Ambiente 
Oxígeno Saturación Saturación Saturación Saturación Saturación Saturación Saturación 
pH 3 3 3 3 3 3 3 

 
 
3.2 METODOLOGÍA PARA LAS PRUEBAS DE REMOCIÓN DE COLOR, MEDIANTE REACTIVO 

QUÍMICO Y CELDA ELECTROQUÍMICA SEPARADA POR MEMBRANAS. 
 
3.2.1 Determinación de remoción de color 
 
El propósito de éste apartado fue evaluar la remoción de color mediante el reactivo de 
Fenton, así como el establecimiento del intervalo en el cual es posible obtener un porcentaje 
de eliminación considerable, empleando para éste fin las mejores condiciones de operación 
de celda, manteniendo la concentración fija de peróxido de hidrógeno y de hierro. 
 
Posteriormente se realizó una comparación entre el Fenton clásico (H2O2 y FeSO4) y el 
reactivo de Fenton electrogenerado por medio de una celda electroquímica de 
compartimientos separados por una membrana aniónica, figura 3.3. 
 
Los reactivos empleados fueron grado analítico, el agua con la que se prepararon las 
disoluciones es desionizada (Modulab Analytica). 
 

1. Solución preparada de azul de metileno a una concentración de 300 mg/L 
2. Solución preparada de peróxido de hidrógeno 20 mg/L (Reactivo de T.J BAKER)  
3. Solución de FeSO4.7H2O, 1.08*10-4  M (6 mg/L de Fe). 
4. Salida en el reactor electroquímico de peróxido de hidrógeno (valor ajustado a 20 ± 2 

mg/L) 
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5. Salida en el reactor electroquímico (valor ajustado a Fe 
2+  6 mg/L) 

6. Solución preparada de ácido sulfúrico (98.8%) relación 1:3 (Reactivo de T.J BAKER) 
7. El pH se midió por medio del equipo pH – metro, Orion Model 720 A, y la 

determinación del color  mediante un Colorímetro HANNA HI93727. 
 
El  experimento se dividió en dos etapas. 
 
La primera de estas etapas, consistió en determinar el intervalo de concentración del 
colorante, para el cual es efectivo el reactivo de Fenton, (Fenton Clásico), dicha 
concentración fue capaz de proporcionar un porcentaje de remoción, que pueda ser 
cuantificado dentro del intervalo de detección del colorímetro (550, Pt-Co), en función del 
tiempo, las cantidades de las alícuotas serán: 10 mL, 25 mL, 50 mL y 100 mL de colorante 
(300 mg/L). 
 
Algunos autores recomiendan una relación de peróxido de hidrógeno-Hierro (ll) 20:1 
respectivamente (Gregor 1992, Powell 1992). 
 
La segunda etapa fue dividida en dos partes: 
 
La primera de ellas, fue la parte química (Fenton clásico). 
La segunda consistió en la electrogeneración del reactivo de Fenton. 
 
Dichos sistemas fueron capaces de cubrir el intervalo encontrado en la primera parte, la 
concentración del peróxido fue de 20 mg/L y 6 mg/L para la sal de Hierro, para  Fenton 
clásico y para los reactivos electrogenerados se realizaron ajustes para obtener dicha 
concentración.   
 
La  cuantificación del porcentaje de remoción se evaluó en función del tiempo. 
 
Las condiciones experimentales se resumen en la tabla 3.2 
 

Tabla  3.2  Condiciones experimentales de los ensayos remoción de color 
 

Experimento Concentración de 
colorante (mg/L) 

Dosis reactivos (mg/L) pH Sistema 

Primera  etapa  15, 37.5, 75,150 H2O2  1.105 g/L, Fe 2+   6 mg/L 3.0 Fenton Clásico 
Segunda etapa,  
Parte uno 

1.5, 3, 4.5, 6 y  7.5 H2O2  20 mg/L,   Fe 2+   6 mg/L 3.0 Fenton Clásico 

Segunda etapa,   
Parte dos  

1.5, 3, 4.5, 6 y  7.5 H2O2  20 mg/L,  Fe 2+   6 mg/L 3.0 Fenton 
Electrogenerado 

 
Análisis de datos 
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El término remoción fue usado para cuantificar el nivel de disminución de color, este fue 
calculado mediante la siguiente expresión:   
 
Remoción de Color  en % = {(Co-40) – (C-40)] / (Co-40)} * 100 
 
Donde 
Co y C: Concentración inicial y final de color   
40: Factor de calibración empleado para el agua destilada. 
 
El efecto dilución fue considerado y es representado por la siguiente expresión: 
 
C1V1 = V2C2

C1 = Concentración del colorante (mg/L) 
C2 = Concentración del colorante en  la solución (mg/L) 
V1 =Cantidad de la alícuota del colorante (mL). 
V2 = Cantidad  vertida de las especies H2O2 y Fe (mL). 
 
3.2.1.1  Primera  etapa 
 
Solución reactivo químico 
 
Se agregaron alícuotas de 10 mL, 25 mL, 50 mL y 100 mL de solución de azul de metileno a 
los matraces A, B, C y D respectivamente (concentraciones de 15,  37.5,  75 y 150 mg/L), 
posteriormente se adicionaron 100 mL de una solución FeSO4

.7H2O 1.08*10-4  M, ajustando 
el pH a un valor de 3, con una solución de H2SO4; al sistema se le suministro agitación 
constante, posteriormente se vertieron 100 mL de solución de peróxido de hidrógeno 
ajustando el pH a 3, con H2SO4. 
 
La toma de muestras se efectuó cada 10 minutos, los valores se midieron en unidades Pt-Co 
con el colorímetro por un intervalo total de 100 minutos, la figura 3.4 muestra la metodología. 
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Figura  3.4 Diagrama esquemático para la prueba de intervalo de remoción del colorante FC. 
 
3.2.1.2  Segunda etapa  
 
Parte uno  
Solución reactivo químico 
Se agregaron alícuotas de 1 mL, 2 mL, 3 mL 4 mL y 5 mL de la solución azul de metileno 
(300 mg/L), a los matraces  A, B, C, D y E, (la concentración real del contaminante, 
considerando el efecto dilución fue 1.5, 3, 4.5, 6 y  7.5 mg/L de colorante) estas estuvieron  
dentro del intervalo encontrado en la primera etapa. 
 
Se adicionaron 100 mL de solución FeSO4

.7H2O (6 mg/L) ajustando el pH a 3, con una 
solución de H2SO4, se mantuvo el sistema con agitación continua, posteriormente se 
adicionaron 100 mL de solución de peróxido de hidrógeno (20 mg/L), ajustando el pH a 3. 
 
La toma de muestras fue cada 10 minutos, por un intervalo de 180 minutos, evaluando en 
unidades Pt-Co,  la figura 3.5 muestra la metodología empleada. 
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Figura  3.5  Diagrama esquemático para solución reactivo químico, remoción de colorante FC. 
 
Parte dos  
Solución reactivo Electroquímico 
Se agregaron 1 mL, 2 mL, 3 mL, 4 mL y 5 mL de la solución azul de metileno (300 mg/L) a 
los matraces A, B, C, D y E (la concentración real del contaminante, considerando el efecto 
dilución fue 1.5, 3, 4.5, 6 y  7.5 mg/L de colorante) respectivamente, se vertieron 100 mL de 
solución electrogenerada Fe2+ ajustando dicha concentración a un valor de 6 mg/L (la 
cuantificación del Fe2+ se realizó mediante el método de la Fenantrolina descrito en el Anexo 
A), el ajuste del pH se realizó con una solución de H2SO4 (1:3); el sistema tuvo agitación 
constante, se adicionaron 100 mL de peróxido de hidrógeno electrogenerado ajustado a un 
valor de 20 mg/L; (la cuantificación se realizó mediante métodos colorimétricos descrito en el 
Anexo A) ajustar el pH a 3 con H2SO4. 
 
Se tomaron muestras cada 10 minutos y se cuantificaron en unidades Pt-Co con el 
colorímetro durante un intervalo de 180 minutos,  la figura 3.6 muestra la metodología. 
 
La configuración del sistema empleado se muestra en la figura 3.2 para la electrogeneración 
de las especies involucradas en el reactivo de Fenton. 
  
Las condiciones bajo las cuales operó la celda fueron: I: 0.02-0.03 A, E: 1.3 V, pH = 2.8, 
oxígeno disuelto hasta saturación, el caudal para los flujos del Fe2+ y H2O2 son: 10 mL/min. 
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Figura  3.6  Diagrama esquemático para solución del reactivo electroquímico, remoción de colorante. 
 
3.3 DISEÑO Y CONSTRUCCIÓN DE LAS CELDAS ELECTROQUÍMICAS. 
 
El sistema electroquímico para el tratamiento de aguas residuales lo conformaron dos 
reactores, uno de ellos produjo el reactivo de Fenton, el segundo efectuó una oxidación 
anódica de la materia orgánica presente en la solución.  
 
El volumen útil, funcionamiento, arreglo hidrodinámico, materiales de construcción de celda, 
así como la de los electrodos empleados y su configuración eléctrica son descritos: 
 
3.3.1 Reactor electroquímico DC-R-01 
 
Esta celda fue el reactor número uno., su función fue la de electrogenerar los reactivos de 
Fenton (H2O2, Fe2+ y Fe3+) en solución acuosa, mediante la oxidación de un ánodo de hierro 
y la reducción del oxígeno empleando un cátodo de grafito. 
 
La celda electroquímica la integra un sólo compartimiento con una capacidad útil de 500 mL, 
de forma cilíndrica, (300 mm de alto y 63.5 mm de diámetro interno). 
 
Las  características que tiene dicha celda son bajas caídas de presión dentro del sistema 
electroquímico, lo cual favorece de manera sustancial el consumo energético. (Storck et al; 
1980) velocidades bajas de alimentación a la entrada de la celda (para sistemas continuos), 
(Gooch et al; 2000) con una configuración de flujo conocida como flow–by., La celda esta 
provista por un separador interno que evita los cortos circuitos dentro del sistema. 
 
La distancia entre el ánodo y el cátodo, (separados por una cubierta plástica), no fue mayor a 
0.8 cm; esto contribuyó a una menor resistencia en el sistema, ya que entre menor distancia 
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exista entre ellos, menores caídas de potencial se tienen (Qiang et al; 2002), el arreglo 
eléctrico fue de tipo monopolar, con un funcionamiento a corriente constante.  
 
Para poder obtener altas concentraciones de H2O2 se debe garantizar la concentración de 
oxígeno disuelto en la celda electroquímica (Ki Beom et al; 2003), por lo que se procuró que 
el sistema tuviera una cierta presión para aumentar la solubilidad de oxígeno y maximizar la 
producción de H2O2. (Oloman et al; 1979), considerando que las burbujas de oxígeno dentro 
del reactor tengan un tamaño optimo, así como una velocidad de entrada adecuada que 
favorezcan la transferencia de masa pero que no provoque una notable resistencia entre el 
electrodo y la interfase, obligando a aplicar un sobrépotencial y con ello se vea afectada la 
densidad de corriente (Eigeldinger et al; 2000).  
 
El electrolito soporte tuvo una concentración de 1 M de Na2SO4 con un pH ácido, ya que 
dentro del sistema existe un consumo de protones y el pH tiende a incrementarse., por lo que 
la concentración de Fe3+ disminuye, conduciendo a una disminución en la concentración de 
Fe2+ y finalmente se tiene una baja rapidez de reacción en el reactivo de Fenton.   
 
El electrodo de sacrificio (ánodo) fue de hierro dulce, de malla cilíndrica hueca, para tener 
una disminución de la resistencia eléctrica con una pureza del 98%,  (Durán et al; 2002). 
 
La reacción llevada a cabo es la siguiente.  
 

0 2 2Fe Fe e+→ + −         (E = 0.44 V)............. (60) 
 
En el diagrama de equilibrio para el hierro, muestra que a potenciales de 0.771 V a 1.7 o 
incluso mayores, favorecen de manera significativa la formación de Fe3+ y no la del Fe2+ 
(Pourbaix, 1963) que pertenece a la zona de predominio de corrosión. 
 
En dicha  zona  se pretendió establecer las condiciones de equilibrio de celda, para no caer 
en intervalos de inmunidad o pasivasión. 
 
En base a la literatura, se pretendió que el electrodo fuese de tamaño pequeño por las 
relaciones existentes de Fe/H2O2 para la generación del reactivo de Fenton. 
 
Algunos autores reportan relaciones 1:10 para colorantes (Kim et al; 2004) y para 
compuestos Orgánicos 1:20, y 1:14 (Tang et al; 1997;   Yamila et al; 2003) por lo que la 
relación ánodo cátodo será 5/1. En términos de relación área superficial. 
 
Para el sistema electroFenton el cátodo será de grafito con la cual se espera obtener una 
buena remoción del contaminante. 
 
La reaccion efectuada en el cátodo es la siguiente:  
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222 22 OHeHO →++ −+ ..............................(61) 

 
Que es la reducción de oxígeno y formación de H2O2

 
En la celda ocurre la siguiente reacción con la presencia de Fe2+, de esta manera se 
obtienen los radicales OH● que efectuaron la oxidación no selectiva de compuestos 
orgánicos. 
 

•++ +→+ OHOHFeFeOH 22
22 )( .................(62) 
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Figura  3.7  Representación esquemática del reactor DC-R-01 
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3.3.2 Reactor electroquímico DC-R-02 
 
Las consideraciones que se deben tener en el reactor número dos son las siguientes:   
 
Con un volumen útil de 500 mL, de forma cilíndrica (300 mm de alto y 63.5 mm diámetro 
interno), el funcionamiento fue a corriente constante, con un arreglo eléctrico monopolar y un 
régimen de flujo flow-by. 
 
En esta celda se llevaron a cabo reacciones de oxido reducción, en el lado anódico y 
catódico correspondientemente, con oxidación directa sobre el electrodo anódico (oxidación 
directa de compuestos orgánicos sobre la superficie del electrodo DSA). 
 
Basados en la literatura se tiene que cuando se está electro-oxidando existen diferentes 
constantes de velocidad y las reacciones puede ser llevadas de manera directa o de manera 
indirecta efectuadas por intermediarios, como lo menciona He Feng (2004). 
 
El l electrodo fue de malla (forma cilíndrica), la cual permitió tener bajas caídas de presión 
(Storck et al; 1980), contando con altas turbulencias dentro del sistema mejorando la 
transferencia de masa, ya que la concentración límite se ve controlada por esta (Fockedey  et 
al; 2002), la malla Proporcionó una extensa área de contacto superficial electrodo-solución, 
adicionalmente se procuró que la distancia entre los electrodos fuese mínima, para reducir la 
caída ohmica y decrecer el voltaje de celda para el consumo de energía, (Qiang et al; 2002).  
 
Las velocidades de flujo de alimentación fuero bajas para tener un mejor funcionamiento de 
celda (Davison et al; 1983) cuando el sistema funcione de manera continua. 
 
Para este reactor se consideró que el área del ánodo fuese de 4.5 a 1 con respecto al cátodo. 
 
En el sistema se probaron tres diferentes materiales, Ti, Ti/RuO2 y Ti/PtPdO como ánodos, 
los cuales provocaron la evolución de oxígeno, este tipo de electrodos es conocidos como 
DSA (Dimensionally Stable Anodes).  
 
Los electrodos debieron soportar potenciales mayores a 1.23 V para electrolizar el agua, y 
promover la evolución de oxígeno. 
 
La  representación esquemática de la oxidación electroquímica de compuestos orgánicos en 
el ánodo (DSA) es ejemplificada por la figura 3.8 (Simond et al; 1997) 
 
Para el cátodo el material propuesto fue un cilindro de grafito el cual provocó la menor 
cantidad de interferencias dentro del sistema al momento de efectuar la oxidación. 
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Figura  3.8  Mecanismo de oxidación electroquímica de compuestos orgánicos en el ánodo. 
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Figura  3.9  Representación esquemática del reactor dos 
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Ventajas de los sistemas propuestos 
 

• Remoción de compuestos orgánicos tóxicos. 
• Remoción de color. 
• Tiempos de oxidación más rápidos por parte del peróxido generado al reaccionar con 

Fe en el reactor uno y las altas concentraciones de H2O2 esperadas de 3*10-3 M. 
• Oxidación directa por parte de los electrodos DSA al romper anillos aromáticos en el 

reactor dos. 
• Minimización del consumo de energía al tratar de buscar el mejor arreglo eléctrico de 

los internos con distancias mínimas entre los electrodos. 
• No existió el efecto dilución del contaminante ya que todo se oxidará dentro de estos. 
• La alternativa de acoplarse a un sistema biológico.  
• Efecto bactericida por parte del reactivo de Fenton por la generación de radicales OH•  

y  la oxidación directa efectuada en el ánodo.  
 
3.3.3 Descripción del funcionamiento para los reactores electroquímicos 
 
El sistema funciono en dos etapas para efectuar la evaluación de los reactores así como de 
las especies de interés.  
 

• El primer módulo comprendió la primera etapa (electrogeneración de las especies del 
reactivo de Fenton) su función principal fue generar las especies Fe2+, Fe3+ y H2O2, 
(DC-R-01) 

 
Fue alimentada por una solución de sulfato de sodio 1 M,  la celda se le suministró un 
potencial para la generación de la especie de interés, esta operó a modo bacth, bajo la 
determinación de la condiciones óptimas de operación (voltaje) para la obtención del 
peróxido de hidrógeno, a temperatura ambiente, en el sistema  no se considera el 
desgaste de los electrodos (ánodo y cátodo).  

 
• El segundo módulo comprendió la segunda etapa, que efectuó la oxidación directa. 

El reactor fue alimentado con una solución de sulfato de sodio (1 M), dicha celda se le 
suministro un potencial para efectuar una oxidación anódica de la materia orgánica 
presente en la solución. 
 
El reactor (DC-R-02) operó a modo batch, bajo dicho modo se obtuvieron las 
condiciones óptimas de operación (voltaje), para efectuar la remoción del 
contaminante. 
 
Al sistema se le proporciono turbulencia mediante una bomba de diafragma 
independiente de la  alimentación. 

 
Las pruebas contemplaron la remoción de color y fenol mismos que se evaluaron en 
función del tiempo.  
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3.3.4 Componentes del sistema 
 
3.3.4.1 Módulo uno  Electrogeneración de Fenton  
 

 Bomba peristáltica del reactor electroquímico para la toma de nuestras GA-R-01 
 Bomba de diafragma para el suministro de aire y turbulencia GA-R-02 
 Tanque de almacenamiento para la toma de muestras FB-R-01 
 Fuente de poder y tomas de corriente PW-01 
 Reactor electroquímico  DC-R-01 

 
 

TOMA DE MUESTRAS

GA-R-01

FB-R-01

1

4

2

DC-R-01

ALIMENTACIÓN
 DE AIRE

GA-R-02

PW-01
FUENTE

DE PODER
LIBERADO

3

AIRE 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  3.10 Diagrama esquemático del sistema  electroFenton.  

 
 

3.3.4.2 Módulo dos Oxidación anódica. 
 

• Tanque de almacenamiento de la toma de muestras  FB-A-01 
 Bomba peristáltica del reactor electroquímico (DC-R-02) para la toma de muestras  

GA-A-01 
 Bomba diafragma para el suministro de aire y turbulencia  GA-A-02 
 Fuente de poder y tomas de corriente PW-02 
 Reactor electroquímico  DC-R-02 
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Figura  3.11  Diagrama esquemático del sistema para la oxidación anódica. 
  
3.4 PRUEBAS PARA LA ELECTRODEPOSICIÓN DE LA POLIANILINA. 
 
El experimento consistió en la electropolimerización de la polianilina en su estado reducido 
(Esmeraldina sal coloración verde, forma conductora) sobre dos diferentes superficies de 
soporte acero inoxidable 304 y 316 (Kilmartin et al; 2002), cuya geometría es de forma 
rectangular, con un área efectiva de electrodeposición de 1 cm2, la solución acuosa consistió 
en tres diversas soluciones: 
La primera de ellas fue preparada con 1 M de anilina y 0.5 M de H2SO4. 
La segunda consistió en una solución con 0.5 M de Anilina y 0.5 M de H3PO4.  
La última fue 0.5 M de anilina y 2 M de H3PO4. 
 
Todos los experimentos fueron realizados con un potenciostato, empleando el software Volta 
master 4, todos los potenciales fueron referidos al electrodo de calomel saturado (ECS). 
 
La electropolimerización  se efectuó de dos maneras. 
La primera de ellas consistió en utilizar ciclos de potencia, utilizando acero inoxidable 304 y 
como medio dopante H2SO4 0.5 M. 
 
La segunda de ellas consistió en utilizar ciclos de potencia y potencial constante sobre acero 
316, como medio dopante H3PO4 2 M.

 
Los depósitos fueron lavados con una solución con H2SO4 y H3PO4 para ambos casos, con la 
finalidad de retirar los excesos de película no adheridos, posteriormente fueron lavados con 
agua desionizada y secadas por evaporación del medio ambiente. 
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La figura 3.12 muestra la celda que se empleó para efectuar la electropolimerización y la 3.13  
muestra el sistema completo. 
 

Contra 
electrodo 

Electrodo de 
referencia  

Electrodo 
de trabajo 

 
Figura  3.12  Celda en que se efectúo la electropolimerización de la polianilina. 

 

 

Celda para efectuar la 
electrodepositación  Software Volta master 

Potenciostato 

 
Figura  3.13  Sistema en que se efectúo la electrodeposición. 
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Todos los electrodepósitos fueron llevados a modo de potencial de circuito abierto (Open 
Circuit Potential por sus siglas en ingles OCP) en el cual se establece el estado de equilibrio 
entre el electrodo de trabajo y el sistema.  
 
3.4.1 Pruebas para la generación de peróxido de hidrógeno con fibras de acero con y sin 

recubrimiento de polianilina. 
 
En este apartado se evaluó la cantidad de peróxido de hidrógeno electrogenerado con  fibras 
de acero inoxidable ASTM 304 recubiertas con polianilina y fibras de acero inoxidable ASTM 
304 que fue el material testigo las cuales se utilizaron como cátodo en la celda 
electroquímica de flujo continuo de compartimientos separados por una membrana de 
intercambio aniónico, teniendo como ánodo placas de acero dulce (98%), se utilizó una 
solución electrolítica, el arreglo eléctrico e hidráulico fueron los mismos que en el primer 
apartado de este trabajo, mostrados en la figura 3.2  
 
En la celda se cuantifico la producción de peróxido de hidrógeno y se comparó con los 
resultados previamente obtenidos para el cátodo de fieltro de carbón.  
 
El tratamiento consistió en preparar un electrolito soporte a 0.1 M de sulfato de sodio a un pH 
de 2.8 y oxigenar hasta saturación, el electrolito fue introducido a la cámara catódica donde 
se efectuó la reducción de oxígeno para generar peróxido de hidrógeno. 
Las condiciones a evaluar fueron aquellas bajo las cuales se obtuvieron las tres 
concentraciones más altas para el fieltro de carbón: 
 

Tabla  3.3  Condiciones de operación para el recubrimiento PAni. 
 

  Condición 1 Condición 2 Condición 3 
Amperaje 0.02 0.03 0.03 
Voltaje 1.2 1.3 1.3 
Caudal 20 mL/min 10 mL/min 20 mL/min 
Recirculación 10 ml/min 0 mL/min 10 ml/min 

 
3.5 METODOLOGÍA EMPLEADA PARA PREPARACIÓN DE LOS ELECTRODOS DSA 
 
Este apartado se enfocó en poder desarrollar ánodos de dimensiones estables con base de 
Titanio, (malla) compuesto por una serie de capas electroactivas que presenta en su 
composición solamente óxido del metal de interés, con lo que se logra maximizar sus 
propiedades electrocataliticas presentando sobrepotenciales bajos o similares a los 
reportados para los ánodos convencionales u otros ánodos de dimensiones estables para la 
evolución de oxígeno en medio ácido y provocar una oxidación directa de materia orgánica 
sobre el electrodo. 
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3.5.1 Preparación del electrodo de Ti/RuO2  
 
El recubrimiento fue preparado y activado por descomposición térmica de un precursor 
conteniendo al metal de transición, en forma de cloruros disuelto en un solvente apropiado 
(Morales  et al; 2006) (etanol, isopropanol, butanol, acetona, incluso agua, etc.). 
 
Primeramente se sometió a un lijado la superficie de Titanio con papel lija de grado fino y  se 
deposito (soporte de titanio) en un envase plástico, se agrego una solución ácida conocida 
como “piked” durante 20 minutos, posteriormente fue lavado con agua destilada y  secado, el 
metal fue limpiado con tetracloruro de carbono (solución) y se trato durante 1 hora en una 
disolución de HCl al 20% a 80°C, trascurrido ese tiempo se enjuago con agua desionizada y 
fue secado con aire caliente. 
 
Una vez seco se procedió a aplica la disolución de trabajo, la cual se preparo mezclando 
volúmenes adecuados para lograr la composición deseada de disolución de RuCl3.3H2O con 
los disolventes antes mencionados. 
  
La superficie que se encuentra recubierta por la solución debe ser secada, el secado fue a 
fuego lento sobre una parrilla la cual fue calentada a 70 °C, concluida la fase de secado se 
coloco en un horno a 350°C, finalmente la mezcla seca fue sometida a una calcinación en 
una mufla calentada a 500 °C. 
 
3.5.2 Preparación del electrodo de Ti/PtPdO. 
 
El soporte empleado para la elaboración del electrodo fue Ti (malla) al que se le dio un 
tratamiento que consistió en un lavado con jabón y agua mediante una fibra, posteriormente 
fue desengrasado con acetona, seguido de un baño con una solución de ácido fluorhídrico y 
ácido fosfórico durante un periodo de 20 minutos y enjuagado con agua destilada, secado en 
una estufa a 110 ºC durante 10 minutos, previamente se efectuó la preparación con sales de 
los metales a depositar (Pt y Pd) disolviéndolos en el disolvente adecuado (etanol, 
isopropanol, butanol, acetona, incluso agua, etc.), para efectuar la deposición precursora 
mediante un “pintado” sin que se llegue a gotear, una vez terminada de aplicar la solución fue 
secada con aire caliente, para finalmente efectuar la formación de oxídos por pirolisis 
introduciéndolo a una mufla a 400 ºC, y finalmente se efectuó la activación a una temperatura 
sostenida de 450 ºC (Morales  et al; 2006). 
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3.6 CURVAS VOLTAMPEROMETRICAS SOBRE LOS ELECTRODOS EMPLEADOS EN LA 

OXIDACIÓN ANÓDICA. 
 
En esta sección se pretendió conocer los potenciales a los cuales los electrodos presentan 
pasivación, esto se manifiesta con una caída en la densidad de corriente, debido a la 
formación de una capa de óxido por parte de TiO2. 
Los materiales a evaluar fueron el Ti, Ti/RuO2, Ti/PtPdO. 
 
La evaluación se efectuó mediante técnicas voltamperometricas. 
El medio consistió en una solución 1 M de Na2SO4, con un pH de 3 y una conductividad 
promedio de 25 mS en un vaso de 250 mL, ET: Ti, Ti/RuO2 y Ti/PtPdO, CE: Grafito, ER: 
ECS, las condiciones de operación fueron: 
 

Tabla  3.4  Condiciones de operación para los electrodos DSA. 
 

Electrodo de Ti Electrodo de Ti/RuO2 Electrodo de Ti/PtPdO 
Potencial 
mV 

Rapidez 
de barrido  
mVs-1

Ciclos  

-2000 a 
1000 

50 5 

-2000 a 
2000 

50 5 

-2000 a 
3000 

50 5 

-2000 a 
4000 

50 5 

-2000 a 
5000 

50 5 

-2000 a 
6000 

50 5 

-2000 a 
7000 

50 5 

 

Potencial 
mV 

Rapidez 
de barrido  
mVs-1

Ciclos 

-2000 a 
1000 

50 2 

-2000 a 
2000 

50 2 

-2000 a 
3000 

50 2 

-2000 a 
4000 

50 2 

-2000 a 
5000 

50 2 

-2000 a 
6000 

50 2 

-2000 a 
7000 

50 2 

 

Potencial 
mV 

Rapidez 
de barrido  
mVs-1

Ciclos 

-2000 a 
1000 

50 2 

-2000 a 
2000 

50 2 

-2000 a 
3000 

50 2 

-2000 a 
4000 

50 2 

-2000 a 
5000 

50 2 

-2000 a 
6000 

50 2 

-2000 a 
7000 

50 2 

 
 
 
3.7 PRUEBAS DE POTENCIALES DE OXIDACIÓN PARA EL FENOL SOBRE LOS 

ELECTRODOS EMPLEADOS EN LA OXIDACIÓN ANÓDICA. 
 
Se efectuaron pruebas volatamperométricas sobre los electrodos para llevar a cabo la 
oxidación de fenol, se utilizaron dos concentraciones una de 200 mg/L y 1000 mg/L, en una 
solución con 1 M de Na2SO4 a un pH de 3, los electrodos utilizados fueron ET: Ti, Ti/RuO2 y 
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PtPdO, CE: Grafito, ER: ECS, los potenciales de trabajo para los diversos materiales son 
mostrado en las tablas 3.5, 3.6 y 3.7 
 

Tabla  3.5  Potenciales de trabajo para electrodo de Ti. 
 

Fenol  200 mg/L Fenol 1000 mg/L 
Potencial mV Rapidez de 

barrido  mVs-1

-700 a 1200 50 
-700 a 1300 50 
-700 a 1500 50  

Potencial mV Rapidez de 
barrido  mVs-1

-2000 a 2000 50 
-2000 a 1500 50 
-2000 a 1000 50 
-1500 a 1200 50  

 
 

Tabla  3.6  Potenciales de trabajo para electrodo de Ti/RuO2. 
 

Fenol  200 mg/L Fenol 1000 mg/L 
Potencial mV Rapidez de 

barrido  mVs-1

-1000 a 2000 50 
-1000 a 1300 50 
-700 a 1200 50 
-7000 a 1000 50  

Potencial mV Rapidez de 
barrido  mVs-1

-2000 a 2000 50 
-2000 a 1500 50 
-2000 a 1000 50 
-1500 a 1300 50 
-1200 a 1300 50  

 
 

Tabla  3.7  Potenciales de trabajo para electrodo de Ti/PtPdO. 
 

Fenol  200 mg/L Fenol 1000 mg/L 
Potencial mV Rapidez de 

barrido  mVs-1

-2000 a 2000 50 
-1000 a 2000 50 
-1000 a 1300 50 
-7000 a 1200 50  

Potencial mV Rapidez de 
barrido  mVs-1

-2000 a 1500 50 
-2000 a 1200 50 
-2000 a 1000 50 
-1500 a 1300 50 
-1200 a 1300 50  
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3.8 METODOLOGÍA PARA LA EVALUACIÓN DE DEGRADACIÓN DEL CONTAMINANTE EN 

LAS CELDAS ELECTROQUÍMICAS. 
 
3.8.1 Módulo uno. 
 
Este módulo operó bajo dos condiciones. 
 
Condiciones generales 
  
La solución electrolítica (Na2SO4, 1 M a un pH de 2.8) contenida en FB-R-01 (500 mL) fue 
sometida a oxigenación (aire) hasta saturación mediante una bomba de diafragma GA-R-02 
(corriente 4) dicha solución fue succionada (corriente 1) por la bomba GA-R-01  para 
alimentar al reactor (corriente 2) DC-R-01 mismo en que se llevó a cabo la generación del 
peróxido de hidrógeno por la actividad electroquímica, (cátodo grafito) la solución fue 
conducida (corriente 3) al recipiente  FB-R-01 para evaluar la remoción del contaminante; La 
temperatura de operación estuvo comprendida entre los 20 y 25 0C. 
 
3.8.1.1 Condición uno 
 
El ánodo a emplear fue de Fe y cátodo de grafito para generar el reactivo de Fenton. 
El contaminante a tratar fue una solución con un colorante, el cual tenía 550 unidades de Pt-
Co. 
Las condiciones de celda fueron: 
 

Tabla  3.8  Condiciones de celda a evaluar, electroFenton. 
 

Tratamientos Corriente (Ampere) 
1 0.6 
2 0.8 
3 1.0 

   
El muestreo fue establecido para las variables de interés (Corriente), se mantuvo constante 
el oxígeno disuelto. 
 

Tabla  3.9  Orden de muestreo módulo uno, condición uno. 
 

Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar (Pt-Co) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

DC-R-01 
Corriente    3 

Remoción de 
color 

10 Minutos 120 Minutos 
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La remoción del color se cuantifico mediante el colorímetro HANNA HI93727  en unidades Pt-
Co, ver Anexo. 
 
La medición del pH para las soluciones fue realizada con el medidor de potencial de 
hidrógeno modelo. [Termo Orion 525]  
 
La concentración de oxígeno disuelto en la solución electrolítica fue determinado mediante 
un oxímetro [Oxi-197s  con un sensor CelOx 325]. 
 
3.8.1.2 Condición dos 
 
El ánodo empleado fue de Fe y cátodo de grafito. 
El contaminante fue una solución con fenol  (50 mg/L, la cual se encuentra en el intervalo en 
que trabajo Khoufil et al; 2004). 
Las condiciones bajo las cuales operó la celda fueron aquellas en que se obtuvo  la mayor 
remoción de color. 

 
Tabla  3.10  Condiciones bajo las cuales operó la celda electroFenton. 

 
Corriente  
(Ampere) 

Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar 
(mg/L) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

Mejor 
Amperaje 

DC-R-01 
Corriente    

3 

fenol 
removido 

10 Minutos 120 Minutos 

 
Se mantuvo constante el oxígeno disuelto, evaluando al sistema en función del tiempo para 
la remoción de fenol. 
 
La disminución de la concentración de fenol fue determinada mediante  espectrofotometrías  
de UV. Ver Anexo 
 
Todos los tratamientos fueron llevados por duplicado. 
 
 
3.8.2 Módulo dos. 
 
El módulo operó bajo seis condiciones, dos de ellas con ánodo de Ti y cátodo de grafito, las 
otras dos con un ánodo de Ti/RuO2, cátodo de grafito, y las últimas con un ánodo de 
Ti/PtPdO y cátodo de grafito. 
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Condiciones generales  
 
La solución a tratar fue acondicionada con Na2SO4, 1 M a un pH de 2.8 (tanque FB-A-01 de 
capacidad de 500 ml), por medio de la bomba GA-A-01 (corriente 2), fue enviada al reactor 
DC-R-02, en el reactor se efectuaron las reacciones correspondientes para efectuar la 
oxidación de las sustancias. 
Posteriormente fue enviada al recipiente FB-A-01 (corriente 4) para evaluar la remoción del 
contaminante.  
La temperatura de operación fue comprendida entre los 20 y 25 0C. 
 
3.8.2.1 Condición  uno 
 
El ánodo empleado fue de Titanio con un cátodo de grafito. 
El contaminante a tratar fue una solución con un colorante (550 unidades  Pt-Co) las 
condiciones de celda son: 
 

Tabla  3.11  Condiciones bajo las cuales operó la celda Ti. 
 

Tratamientos Corriente 
(Ampere) 

1 0.10 
2 0.25 
3 0.50 

  
El muestreo fue establecido en base a las variables de interés (Corriente) para la mayor 
remoción de color, el cual se adicionó con una concentración de 20 mg/L evaluado en 
función del tiempo. 
 

Tabla  3.12  Orden de muestreo módulo dos, condición uno, Ti. 
 

Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar (Pt-Co) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

DC-R-02 
Corriente    4 

Remoción de 
color 

10 Minutos 120 Minutos 

 
El color se determinará mediante el colorímetro HANNA HI93727  en unidades Pt-Co, ver 
Anexo. 
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3.8.2.2 Condición dos 
 
La condición bajo la cual operó la celda, fue aquella en la que se obtuvo la mayor remoción 
de color con la cual se evaluó la remoción de fenol (50 mg/L), el ánodo empleado fue de 
Titanio con un cátodo de grafito. 
 

Tabla  3.13  Condiciones bajo las cuales operó la celda para la remoción fenol, Ti 
 

Corriente  
(Ampere) 

Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar 
(mg/L) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

Mejor 
Amperaje 

DC-R-02 
Corriente    4 

fenol 
removido 

10 Minutos 120 Minutos 

 
Se mantuvo constante la corriente y la evaluación fue en función del tiempo. 
 
3.8.2.3 Condición tres 
 
El ánodo empleado fue de Ti/RuO2 con un cátodo de grafito. 
El contaminante a tratar fue una solución con un colorante (550 unidades  Pt-Co) las 
condiciones de celda fueron: 
 

Tabla  3.14  Condiciones bajo las cuales operó la celda, Ti/RuO2

 
Tratamientos Corriente 

(Ampere) 
1 0.5 
2 0.8 
3 1.0 
4 6.0 

 
Tabla  3.15  Orden de muestreo módulo dos, condición tres, Ti/RuO2  

 
Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar (Pt-Co) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

DC-R-02 
Corriente    4 

Remoción de 
color 

10 Minutos 120 Minutos 
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3.8.2.4 Condición cuatro 
 
El ánodo empleado fue de Ti/RuO2 con un cátodo de grafito para efectuar la remoción de 
fenol (50 mg/L). 
 

Tabla  3.16  Condiciones bajo las cuales operó la celda para la remoción de fenol Ti/RuO2. 
 

Corriente  
(Ampere) 

Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar 
(mg/L) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

Mejor 
Amperaje 

DC-R-02 
Corriente    4 

fenol 
removido 

10 Minutos 120 Minutos 

 
3.8.2.5 Condición cinco 
 
El ánodo empleado fue de Ti/PtPdO con un cátodo de grafito. 
El contaminante a tratar fue una solución con un colorante (550 unidades  Pt-Co), las 
condiciones de celda fueron: 
 

Tabla  3.17  Condiciones bajo las cuales operó la celda, Ti/PtPdO. 
 

Tratamientos Corriente 
(Ampere) 

1 0.5 
2 0.8 
3 1.0 
4 6.0 

 
Tabla  3.18  Orden de muestreo módulo dos, condición cinco. Ti/PtPdO 

 
Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar (Pt-Co) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

DC-R-02 
Corriente    4 

Remoción de 
color 

10 Minutos 120 Minutos 

 
 
3.8.2.6 Condición seis 
 
El ánodo empleado fue de Ti/PtPdO con un cátodo de grafito para efectuar la remoción de 
fenol (50 mg/L), empleando las mejores condiciones de remoción de color. 



CAPÍTULO 3 METODOLOGÍA EXPERIMENTAL 

121 

 
Tabla  3.19  Condiciones bajo las cuales operó la celda remoción fenol Ti/PtPdO 

 
Corriente  
(Ampere) 

Equipo o 
corriente 

Unidad a 
reportar 
(mg/L) 

Intervalo de 
muestreo 

Duración de la 
experiencia 

Mejor 
Amperaje 

DC-R-02 
Corriente    4 

fenol 
removido 

10 Minutos 120 Minutos 
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CAPÍTULO 4  RESULTADOS EXPERIMENTALES 
 
En este apartado se presentan los resultados obtenidos en cada una de las diferentes etapas 
efectuadas en la electrogeneración del reactivo de Fenton y la oxidación anódica, así como la 
cuantificación de las especies de interés electrogeneradas y la cantidad de contaminante 
removido (solución sintética) por la celda dividida (ElectroFenton), celda no dividida 
(ElectroFenton) y oxidación anódica por electrodos DSA. 
 
De esta manera, poder dar seguimiento a la cantidad de contaminante removido y determinar 
qué tecnología es más eficiente para algún contaminante en particular o en términos 
globales. 
 
4.1 ESTABLECIMIENTO DE LAS MEJORES CONDICIONES DE OPERACIÓN PARA LA CELDA 

CON COMPARTIMIENTOS ANÓDICOS Y CATÓDICO 
 
La tabla 4.1 resume las condiciones de operación las cuales fueron presentadas en la 
sección 3.1 para la evaluación de la celda dividida, así como la cantidad de peróxido de 
hidrógeno electrogenerado (valores promedios). 
 
Los resultados mostraron para las condiciones 2 y 3 se tiene un ligero aumento en la 
concentración de 6.08 mg/L a 8.32  mg/L de peróxido de hidrógeno, el aumento se atribuyó a 
la corriente de recirculación (8) que contiene H2O2. 
 
En las condiciones 3 y 4 se tiene un incremento en la concentración de 9.55 mg/L a 15.48 
mg/L H2O2, provocado por el aumento en la corriente de alimentación y un aumento en el 
potencial de celda; adicionalmente la recirculación fue sometida a una oxigenación. 
 
Con las condiciones realizadas con aireación de la corriente de recirculación (Condición 4) y 
sin aireación de ésta (Condición 5) se comprobó que la aireación provocó una 
descomposición del peróxido, disminuyendo de 15.48 mg/L a 14.7 mg/L. 
 
Con las condiciones 5 y 6 se buscó evaluar el efecto de un cambio en el potencial sobre la 
producción de peróxido. Se encontró que un aumento en el potencial trae como 
consecuencia un incremento en la producción de peróxido. 
 
El incremento del potencial de 1.2 V a 1.3 V permitió aumentar ligeramente la producción de 
peróxido de 15.48 mg/L a 16.24 mg/L. 
 
Finalmente se compararon las condiciones 6 y 7 donde se obtuvo un incremento de 16.24 
mg/L a 17.66 mg/L, efecto provocado por la corriente de recirculación. 
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La evaluación de la especie Fe2+ fue considerada en la última condición, basándonos en la 
literatura donde el reactivo limitante en la mayoría de las aplicaciones es el peróxido de 
hidrógeno. 
 
Otro aspecto a considerar fue el consumo protónico dentro del sistema el cual conforme pasa 
el tiempo y se alimenta el recirculado se da un cambio en el pH pasando de valores de 3 
hasta  5 y en algunos casos 6. 
 

Tabla  4.1  Condiciones de  celda y concentraciones obtenidas. 
 

Condiciones de operación  1 2 3 4 5 6 7 
Concentración mg/L H2O2 6.08 8.32 9.55 15.48 14.70 16.24 17.66 

 
Las condiciones con las cuales se obtuvo el mejor rendimiento para la electrogeneración del 
peróxido de hidrógeno fueron: 
 
Un voltaje de celda 1.3 V, con una corriente de 0.02-0.03 A, una recirculación de 10 mL/min 
para el peróxido de hidrógeno, con un pH de 3. 
 
Operando a una temperatura ambiente de 20-25 0C, con un periodo de aireación de 50 
minutos para el electrolito soporte, obteniéndose una concentración de 17.66 mg/L de H2O2. 
 
La celda electroquímica mostrada en la figura 3.3 presentó serias ineficiencias las cuales 
fueron provocadas principalmente por tres factores: transferencia de masa, consumo 
protónico y  resistencia eléctrica. 
 
La primera de ellas puede ser mejorada si se aumenta la entrada de flujo de alimentación 
con una mezcla del 50 de recirculado.  (Corriente del H2O2 electrogenerado) Adicionalmente 
se puede implementar al sistema de alimentación, un dispositivo que permita mantener al 
sistema presurizado para incrementar la solubilidad de oxígeno. 
 
El consumo protónico es parte esencial de la reacción y siempre habrá una demanda 
constante por lo que se recomienda utilizar soluciones electrolíticas con valores de pH entre 
2.6 y 2.8.  A la salida de la celda, las soluciones alcanzarán valores de pH de 3 a 3.5 los 
cuales son los valores recomendados en la literatura para que se lleve a cabo la reacción de 
Fenton. 
 
Finalmente la resistencia puede ser compensada si los espacios existentes en los 
compartimientos anódicos y catódicos son disminuidos y la separación entre ellos es mínima. 
 
Esto se puede lograr si los elementos de volumen son disminuidos, por ejemplo en un 50% 
(compartimiento catódico) manteniendo íntegro el compartimiento catódico (espacio del fieltro 
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de carbón) y un 75% para los compartimientos anódicos (elementos de volumen), 
procurando que los espacios que los separan sean mínimos. 
 
4.2 REMOCIÓN DE COLOR PARA LA CELDA ELECTROQUÍMICA SEPARADA POR 

MEMBRANAS. 
Primera  etapa 
Solución reactivo químico 
 
Remoción de color empleando diferentes cantidades de un colorante (azul de metileno); 
utilizando una concentración de peróxido de hidrógeno de 1.105 g/L y sulfato ferroso 6 mg/L, 
a un pH = 3. 
 

La figura 4.1 muestra la disminución del color, así como el porcentaje de remoción para un 
periodo de 100 minutos. Demostrando que la cantidad adicionada de peróxido de hidrógeno 
y sulfato ferroso, no poseían las concentraciones adecuadas para disminuir de manera 
significativa el color. 
 
Para las concentraciones de 37.5 mg/L, 75 mg/L y 150 mg/L (líneas horizontales) de 
colorante. Dichos valores quedaron fuera del intervalo de detección del aparato; sin embargo, 
esto no significa que no disminuya el color como se puede observar en la figura 4.2  
 
La cantidad de máxima de remoción para las concentraciones manejadas de peróxido de 
hidrógeno (20 mg/L) y sulfato ferroso (6 mg/L) fueron solamente capaces de remover 15 
mg/L, con lo que se obtuvo un porcentaje de remoción del 88.2% para un periodo de tiempo 
de 100 minutos.  
 
El comportamiento que muestra la figura 4.1 es de tipo cuadrático, representado por la 
siguiente expresión: y = -0.0111x2 + 1.9146 T + 5.4282, donde T representa el tiempo 
(minutos) con un coeficiente de correlación de R2 = 0.9818. 
 
Para un periodo mayor de 100 minutos, ya no obedece a tal expresión y su tendencia es 
constante (línea horizontal), esto debido al agotamiento de los reactivos. 
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Figura  4.1  Remoción  de color en %; reactivo químico 
 

Figura  4.2  Disminución del color en un periodo de 100 minutos. 
 
Segunda etapa  
 
Parte uno  
Solución reactivo químico 
 
Cinco diferentes cantidades de colorante (azul de metileno: 1.5, 3, 4.5, 6, 7.5 mg/L) fueron 
empleadas para determinar el porcentaje de remoción utilizando una concentración de 
peróxido de hidrógeno 20 mg/L en 100 mL, sulfato ferroso 6 mg/L en 100 mL, a un pH = 3, 
con un tiempo de muestreo de 180 minutos, utilizando la escala platino cobalto para 
cuantificar el porcentaje de remoción. 
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La tabla 4.2 muestra valores en unidades Pt-Co para las 5 diferentes cantidades de 
colorantes agregados; así mismo la figura 4.3 muestra la disminución del color (88% y 80%) 
para 1.5 y 3 mg/L  respectivamente. 
 
Los valores más bajos correspondieron a un 54% y 35.7% éste último con una concentración 
de 7.5 mg/L, los tiempos en que se presentan las remociones, varían de 30 minutos para la 
concentración más baja y de 1 hora para las más altas, para un periodo mayor a los 60 
minutos no hay disminución del colorante, excepto para 3 mg/L. 
Las figura 4.5 muestran las diferencias del color durante el tiempo igual a cero y el tiempo 
total de reacción. 
 

Tabla  4.2  Disminución del color medido en unidades Pt-Co segunda etapa reactivo químico. 
Tiempo 
(min) 

Color (Pt-Co) 
(1.5 mg/L) 

Color (Pt-Co 
(3 mg/L) 

Color (Pt-Co) 
(5 mg/L) 

Color (Pt-Co) 
(6 mg/L) 

Color (Pt-Co) 
(7.5 mg/L) 

0 130 190 230 280 320 
10 90 180 220 260 280 
20 60 120 170 220 270 
30 50 90 130 180 240 
60 50 90 110 170 230 
120 50 70 100 150 220 
180 50 70 100 150 220 
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Figura  4.3  Remoción  del colorante en %, segunda etapa, reactivo químico. 
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Segunda etapa  
Parte dos  
Solución reactivo Electroquímico 
 
Se emplearon 5 diferentes cantidades de colorante (azul de metileno 1.5, 3, 4.5,  6  y  7.5 
mg/L) y una concentración de Fe2+ electrogenerado (6 mg/L) utilizando 100 mL, así como 
peróxido de hidrógeno electrogenerado (20 mg/L) empleando 100 mL, a un  pH = 3, con un 
tiempo de muestreo de 180 minutos. 
La tabla 4.3 muestra los valores de remoción que son ligeramente más altos que los valores 
encontrados en la experimentación del reactivo químico (tabla 4.2). 
Esto no se debe a que el proceso de electrogeneración de reactivo de Fenton fuera más 
eficiente, si no porque pese a que las cantidades adicionadas de reactivos eran las mismas, 
en la celda electroquímica existen pequeñas variaciones en las concentraciones de los 
reactivos electrogenerados. Ya que el reactor presentó pequeños cambios en la 
concentración de las especies, por lo que afectaron de manera favorable la remoción del 
colorante. 

Tabla  4.3  Disminución del colorante medido en unidades Pt-Co, reactivo electroquímico. 
Tiempo 
(min) 

1.5 mg/L 
Color (Pt-Co) 

3 mg/L 
Color (Pt-Co) 

4.5 mg/L 
Color (Pt-Co) 

6 mg/L 
Color (Pt-Co) 

7.5 mg/L 
Color (Pt-Co) 

0 60 170 200 240 270 
10 50 110 160 230 250 
20 50 80 130 220 250 
30 50 70 120 210 230 
60 40 60 110 190 200 

120 40 40 90 170 190 
180 40 40 60 160 160 
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Figura  4.4  Remoción  del colorante en %, reactivo electroquímico. 
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Figura  4.5  Remoción del colorante. 
 
4.3 ELECTRODEPOSICIÓN DE POLIANILINA. 
 
En la figura 4.6 se aprecian tres picos anódicos en potenciales de 250, 550 y 1000 mV, estos 
correspondieron a la formación del polímero, en el cual se observa que a medida que 
aumentan los ciclos, la densidad de corriente se incrementa. 
 
Esto se debe principalmente al aumento del área, lo cual implica que efectivamente se 
efectuó un crecimiento de película en el medio de soporte. 
Con respecto a la electropolimerización este método presentó una gran adherencia a la malla 
de acero, con el inconveniente de que el depósito no se efectuó de manera uniforme. 
Desafortunadamente el recubrimiento no fue lo suficientemente fuerte como para resistir 
flujos prolongados y turbulentos a los cuales será sometida. Por lo que dichas condiciones 
fueron descartadas como metodología para efectuar los recubrimientos. 
 
 
 
 8 10 
 

9  
 

1   
 
 
 
 
 
 
 
Figura  4.6  Voltamperometría de -300 mV a 1200 mV, barrido de potencial 30 mV/s, 10 ciclos de potencia, ER: 

ECS, ET: acero  ASTM 304, CE: acero 304,  en  1 M Anilina y 0.5 M H2SO4. 
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En la figura 4.7 se muestra un voltamperorograma mejor definido, esto es debido 
principalmente al modo en que se operó el sistema, el cual consistió en efectuar un barrido 
de -300 a 1500 mV provocando primero una oxidación del sistema con el fin de abrir la 
ventana electroactiva, realizandola en un sólo ciclo. 
 
Finalmente se efectuó el deposito en 10 ciclos de potencia con una ventana de -300 a 1200 
mV, en esta figura (4.9) se puede ver la formación de un segundo pico catódico en 
potenciales de -200 a 200 mV en dicho potencial se formó la especie de interés. 
 

La ventaja de utilizar dicho modo de operación nos permitió obtener un recubrimiento con 
una gran adherencia a la malla, desafortunadamente se presentó deposición en los 
electrodos auxiliares y dejó una zona no cubierta en el electrodo de trabajo por lo que el 
recubrimiento no fue uniforme. 
 
Este fenómeno es atribuido al empleo de un par de electrodos auxiliares los cuales muy 
posiblemente provocaron que las líneas de corriente no fuesen iguales y se efectuará una 
deposición no uniforme. 
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Figura  4.7  Voltamperometría de -300 mV a 1200 mV, barrido de 30 mV/s, 10 ciclos, ER: ECS, ET: acero  

ASTM 316, CE: acero 304,  Solución 0.5 M Anilina y 0.5 M H3PO4 con procesos convectivo sobre el electrodo 
 

Para esta electrodeposición primeramente el sistema se sometió a un barrido de -300 a 1500 
mV (con la finalidad de abrir la ventana electroactiva) en dos ciclos, la figura 4.8 se observa 
que el depósito se efectuó en 12 ciclos con una ventana de -300 a 1000 mV. También se ve 
la formación de un pico catódico en potenciales de -100 a 0 mV en dicho potencial se forma 
la especie de interés. El único inconveniente que presentó el metodo fue la deposición sobre 
el electrodo auxiliar. 
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Pese a tal inconveniente, mediante el empleo de esta técnica se logró recubrir perfectamente 
todas las zonas para el electrodo de trabajo permitiendo obtener un recubrimiento con una 
gran adherencia a la malla. 
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Figura  4.8  Voltamperograma de -300 mV a 1000 mV,  barrido de 30 mV/s,  12 ciclos, ER: ECS. ET: acero  

ASTM 316, CE: acero 304,  Solución 0.5 M Anilina y 2 M H3PO4.

 
De esta manera podemos decir que se tienen diferentes depósitos, la primera utilizó H2SO4 y 
presentó un depósito uniforme con la desventaja de ser poco resistente y presentar 
desprendimiento, adicionalmente el medio dopante reduce la vida útil del medio de soporte. 
 
El segundo caso se utilizó H3PO4 como medio dopante. Este proporcionó una protección al 
soporte siendo más eficiente cuando se tiene el cuidado de efectuar primeramente dos ciclos 
de -300 a 1500 mV  y posteriormente cerrar la ventana electroactiva de 1500 a 1200 mV, en 
12 ciclos.  
 
Bajo dicho procedimiento se llevó a cabo la electropolimerización del material de relleno para 
la celda electroquímica tipo filtro prensa. 
 
Por otra parte el medio dopante es un factor determinante ya que ocupa los sitios activos en 
la cadena polimérica y sirve de elemento en la formación de la polianilina. 
De esta manera se tiene que el depósito debe efectuarse con H3PO4  2 M con dos ciclos de -
300 a 1500 mV, estos ciclos deberán ser a barridos no mayores de 30 mV/s, con una 
ventana de -300 a 1000  mV en 12 ciclos sin agitación y una concentración de 0.5 M de 
Anilina. 
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4.4 CARACTERIZACIÓN DE LA POLIANILINA  
 
4.4.1 Microscopía electrónica 
 
La tabla 4.4 muestra el análisis elementa. 
 

Tabla  4.4  Análisis de los elementos  (Pani) 
 

Elemento Elemento 
en   % 

Atomico 
en   % 

C   47.80 55.28 
N   29.68 29.43 
O   12.66 10.99 
P   8.86 3.97 
S   0.43 0.18 
Fe  0.57 0.14 

Total 100.00 100.00 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  4.9  Análisis de los elementos, electrodo acero inoxidable/Polianilina. 
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Película de polianilina  

Acero  

Figura  4.10  SEM Película de polianilina parcialmente depositada sobre acero inoxidable. 
 
Como se puede apreciar la figura 4.11 muestra la morfología que presentó la película de 
polianilina depositada electroquímicamente sobre acero inoxidable. 
 
Estas estructuras posee forma de microfibras cilíndricas con diámetros promedios menores a 
los 0.025 μm (figura 4.12), estos microtubos proporcionan una gran área superficial, lo que 
favorece la generación de peróxido de hidrógeno. 
 
Esta electropolimerización presentó uniformidad pero hay ciertas áreas en que se observan 
aglomeraciones (3er figura parte superior derecha) las cuales disminuyen el área de 
contacto, estas aglomeraciones son atribuidas a un sobrecrecimiento del polímero. 
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1 2 

3 4 
 

Figura  4.11  Deposición depolianilina, con H3PO4  2 M a dos ciclos de -300 a 1500 mV, barridos de 30 mV/s, 
con una ventana de -300 a 1000  mV en 12 ciclos, 0.5 M de Anilina. 
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Figura  4.12  Microtubos que poseen un diámetro inferior a 0.20 μm a 0.25 μm. 
 

4.4.2 Caracterización de la polianilina después de ser utilizada 
 

El polímero electrosintetizado (polianilina) fue sometido constantemente a una reducción 
durante la electrogeneración del peróxido de hidrógeno en una celda electroquímica de 
compartimientos separados por una membrana aniónicaasí como a un proceso de oxidación 
que fue efectuado al exponer el material con el medio ambiente. 
 
En estado oxidado la PAni presentó un cambio de coloración de verde esmeralda a un 
(estado reducido) azul púrpura (forma menos conductora), hasta obtener una (oxidación del 
material) coloración  marrón oscura, la cual no se encuentra reportada en la literatura. 
 
Estructuralmente el material no presenta cambios significativos como lo muestran la figura 
4.13 pero electroquímicamente sí presenta cambios en la conducción de electrones y como 
consecuencia una disminución en la eficiencia de reducción de oxígeno y una menor 
generación de peróxido de hidrógeno. 
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Figura  4.13  Los microtubos  no presentan cambios significativos después de ser sometidos a 
condiciones de oxidación y reducción por parte del sistema. 

 
4.5 GENERACIÓN DE PERÓXIDO DE HIDRÓGENO CON FIELTRO DE CARBÓN, FIBRAS DE 

ACERO CON Y SIN RECUBRIMIENTO DE POLIANILINA. 
 
En este apartado se evaluó la electrogeneración de peróxido de hidrógeno empleando tres 
diferentes materiales (fieltro de carbón, acero recubierto con PAni, acero sin recubrir) con 
tres diferentes condiciones de operación las cuales son mostradas en la tabla 4.5: 
 

Tabla  4.5  Condiciones de operación empleadas para la electrogeneración del H2O2. 
 

Condiciones de operación 1 2 3 
Amperaje  A 0.02 0.03 0.03 
Voltaje   V 1.2 1.3 1.3 
Caudal mL/min 10 10 10 
Recirculación mL/min 10 0 10 
Flujo total de entrada mL/min 20 10 20 
TRH (min) compartimiento catódico  1.93 3.87 1.93 
Recirculación oxigenada mL/min  No No No 
Temperatura Ambiente Ambiente Ambiente 
Oxígeno Saturación Saturación Saturación
pH 3 3 3 
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La figura 4.14 muestra las concentraciones obtenidas con las tres mejores condiciones de 
operación de celda. 
 
Obteniendo valores superiores a los 18 mg/L al aplicar una corriente de 0.03 A, con un 
potencial de celda de 1.3 V, el caudal de alimentación fue de 20 mL/min y una recirculación 
del 50 % por parte de la corriente de flujo que electrogenera el peróxido de hidrógeno. 
 
Este aumento es superior en tres y cuatro unidades con respecto a las otras dos condiciones, 
las cuales poseen valores muy cercanos y no presentan un diferencial de concentración 
considerable uno del otro. 
 
La concentración más baja se obtuvo de 14.51 mg/L con un amperaje de 0.02 A, con una 
diferencia de potencial de 1.2 V, la alimentación fue de 20 mL/min con una recirculación del 
50% del H2O2 electrogenerado. 
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Figura  4.14  Concentración de H2O2 con tres diferentes condiciones de operación empleando como 

cátodo fieltro de carbón. 
 
Para el material recubierto por el polímero orgánico (figura 4.15), la mayor generación de 
H2O2 fue todo lo contrario a la condición empleada para el fieltro de carbón. 
 
Obteniendo valores muy cercanos a los 12 mg/L al aplicar una corriente de 0.02 A, con una 
diferencia de celda de 1.2 V, la alimentación fue de 20 mL/min con un recirculado del 50% 
por parte del H2O2. 
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Para este sistema se obtuvo la menor concentración para la condición en que el fieltro de 
carbón obtuvo la mejor generación de H2O2. 
 
Esto pone de manifiesto que no necesariamente la mejor condición de operación para el 
cátodo de fieltro de carbón sea la más adecuada para el material electropolimerizado y no 
necesariamente las condiciones a las cuales fueron evaluadas sean las mejores para dicho 
material. Por lo que se recomienda realizar un estudio a mayor detalle ya que posiblemente 
el recubrimiento posea las características necesarias para lograr una mayor concentración de 
H2O2. 
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Figura  4.15  Concentración de H2O2 con tres diferentes condiciones de operación empleando como 
cátodo fibras de acero recubiertas con polianilina. 

  
Adicionalmente se sometió el medio de soporte (fibras de acero inoxidable) del polímero a las 
mismas condiciones de celda empleadas anteriormente.  
 
Esto con el fin de demostrar que el soporte no esta en condiciones de generar peróxido de 
hidrógeno y exponer que efectivamente el recubrimiento es el que efectua la reducción de 
oxígeno en un medio ácido. 
 
Como muestra la figura 4.16 los valores electrogenerados son inferiores a 2 mg/L, pero estos 
valores son debido al método cuantitativo empleado para la determinación de la especie de 
interés, más que a la producción de H2O2. 
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Figura  4.16  Concentración de H2O2 con dos diferentes condiciones de operación empleando como 
cátodo fibras de acero sin recubrimiento. 

 
Esta última figura (4.17) muestra las concentraciones máximas obtenidas bajo los tres 
diferentes modos de operación de celda, donde el fieltro de carbón muestra ser un 30% más 
eficiente que el polímero. Es de hacer mención que no es una marcada diferencia si se 
considera que las condiciones de operación favorecen más al fieltro de carbón que al 
polímero, ya que en este último sólo fueron probadas tres condiciones mientras que para el 
fieltro de carbón se realizó un estudio más minucioso en la sección 4.1. 
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Figura  4.17  Concentración de H2O2 con los tres diferentes materiales bajo las mejores condiciones 
de operaciones. 



CAPÍTULO 4 RESULTADOS, ANÁLISIS Y DISCUSIÓN 

139 

4.6 PRUEBAS VOLTAMPEROMÉTRICAS SOBRE LOS ELECTRODOS EMPLEADOS PARA LA 
OXIDACIÓN ANÓDICA. 

 
4.6.1 Potenciales de oxidación para el electrodo de Ti. 
 
La figura 4.18 muestra diferentes líneas las cuales corresponden al mismo material (Titanio) 
el cual fue sometido a diferentes potenciales de oxidación. 
 
Se observa que a potenciales menores de 3 volts no existe un aumento considerable en la 
densidad de corriente, para valores mayores a 4 volts se percibe un incremento en la 
densidad de corriente de manera brusca. 
 
A potenciales mayores de 4 volts, se tuvo un incremento en la densidad de corriente 
únicamente durante el primer ciclo, ya que en los siguientes ciclos, se tiene una caída 
repentina en la densidad de corriente, debido a la formación de una capa de TiO2. 
 
Dicha capa se caracteriza por ser poco conductora, provocando que la eficiencia del material 
se vea disminuida de manera significativa. 
 
A este fenómeno donde el electrodo presenta una elevada resistencia al paso de corriente se 
le conoce como estado desactivado. 
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Figura  4.18  Voltamperograma, solución 1 M de Na2SO4,  pH de 3,  ET: Ti,  CE: Grafito,  ER: ECS, 
con 5 ciclos, v: 50 mV/s. 

 



CAPÍTULO 4 RESULTADOS, ANÁLISIS Y DISCUSIÓN 

140 

 
4.6.2 Potenciales de oxidación para el electrodo de Ti/RuO2. 
 
La figura 4.19 muestra un voltamperograma el cual se efectuó de -2000 a 7000 mV (eje de 
las abscisas) según fue descrita en la metodología 3.6. 
 
En la figura se puede apreciar que a potenciales mayores a 1.1 la pendiente comenzó a 
incrementarse, lo que es igual a un incremento en la densidad de corriente (eje de las 
ordenadas, mA/cm2) obedeciendo este comportamiento básicamente a la ley de Ohm. 
 
El recubrimiento sometido a varios potenciales no presentó desprendimiento. Cuando se 
presenta desprendimiento el fenómeno es conocido como decapado del depósito. 
Tampoco presentó fenómenos de disolución del sustrato, todo lo contrario su 
comportamiento fue sumamente estable, favoreciendo de manera significativa la evolución 
de oxígeno. 
 
Respaldados por las pruebas voltamperometricas a las cuales se sometió el material, 
podemos asegurar está en condiciones de resistir potenciales mayores a 5 Volts sin que se 
vea afectado su funcionamiento.  
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Figura  4.19  Voltamperograma, solución 1 M de Na2SO4, con un pH de 3, ET: Ti/RuO2, CE: Grafito, 
ER: ECS, con 2 ciclos, v: 50 mV/s. 
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4.6.3 Potenciales de oxidación para el electrodo de Ti/PtPdO. 
 
La figura 4.20 muestra el comportamiento del recubrimiento, observándose que a potenciales 
mayores a 1.3 V la pendiente comienza a incrementarse de igual manera que en el caso 
anterior. 
 
El material no presentó desprendimiento aparente, ni tampoco presentó pasivación del 
sustrato (Ti) metálico, el cual se hubiese visto reflejado en una disminución de la densidad de 
corriente, ya que el TiO2 no es un buen conductor electrónico, tampoco se presentó una 
disolución del depósito. 
 
Con estas pruebas podemos afirmar que el material no presentó problemas al ser sometido a 
potenciales mayores a los 5 volts, adicionalmente se observó que el recubrimiento favoreció 
de manera significativa la evolución de oxígeno, convirtiéndolo en un excelente material para 
llevar a cabo la oxidación anódica. 
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Figura  4.20  Voltamperograma, solución 1 M de Na2SO4, con un pH de 3, ET: Ti/PtPdO, CE: Grafito, 

ER: ECS, con 2 ciclos, v: 50 mV/s. 
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4.6.4 Potenciales de oxidación para los electrodos de Ti, Ti/RuO2, Ti/PtPdO. 
 
En la figura 4.21 se observar el comportamiento para los tres diferentes materiales utilizados 
en la oxidación anódica, dos de los cuales fueron recubiertos mediante la técnica de 
descomposición térmica, conocidos como DSA, estos electrodos presentan un 
comportamiento muy parecido. 
 
Para el electrodo Ti/PtPdO (línea roja) la densidad de corriente empieza a aumentar a 
potenciales de 1.3 Vol  y alcanza una mayor densidad de corriente que el material recubierto 
con RuO2 (línea verde), el cual aumenta la densidad de corriente a potenciales de 1.1 V pero 
alcanza una menor densidad de corriente al límite superior de potencial impuesto. 
 
Caso contrario para el material sin recubrimiento (Ti, línea azul) presenta una pasivación a 
partir de los 4 Vols, fenómeno que se observa con mayor detalle en la figura 4.18. 
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Figura  4.21  Voltamperograma, solución 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti, Ti/RuO2 y Ti/PtPdO, CE: 

Grafito, ER: ECS, v: 50 mV/s. 
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4.7 POTENCIALES DE OXIDACIÓN PARA EL FENOL. 
 
4.7.1 Potenciales de oxidación para el fenol sobre electrodo de Ti/RuO2. 
 
En el voltamperograma (figura 4.22) presentó un pico anódico entre los 800 y 1100 mV, el 
cual es atribuible a la oxidación del fenol, antes de 800 mV no se observó señal y después 
del valor de 1200 mV el comportamiento obedece al de una resistencia. 
 
También se ven picos de reducción) entre los -600 a -800 mV, los cuales pueden ser 
atribuibles a la reacción de reducción del fenol, ya que este mismo voltamperograma difiere 
en la ausencia de picos formados cuando solamente es evaluado en el electrolito soporte sin 
fenol como es el caso de la figura 4.19. 
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Figura  4.22  Voltamperograma, solución de fenol (200 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti/RuO2, 
CE: Grafito, ER: ECS,  ventana de -1000 a 1300 mV, v: 50 mV/s. 

 
Para la figura 4.23 se observa la sobreposición de los diferentes potenciales aplicados a la 
solución conteniendo fenol, donde se muestra que independientemente de que tan amplia 
sea la ventana electroactiva siempre se presenta la señal de oxidación a potenciales 
cercanos a los 800 mV hasta 1100 mV. 
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Figura  4.23  Voltamperograma, solución de fenol (1000 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti/RuO2, 
CE: Grafito, ER: ECS, ventana de -2000 a 1000,1500 y 2000 mV, v: 50 mV/s. 

 
El potencial de oxidación para el fenol es independiente de la concentración (comparando 
figuras 4.22 y 4.23) y que siempre se efectuará a un potencial cercano a los 800 mV para el 
fenol por un electrodo recubierto por RuO2, bajo las mismas condiciones del electrolito 
soporte. 
 
4.7.2 Potenciales de oxidación para el fenol sobre electrodo de Ti/PtPdO. 
  
A diferencia del deposito RuO2 para el PtPdO el potencial de oxidación se encontró en un 
valor de 1000 mV, adicionalmente se observa (figura 4.24) la formación de dos pares (figura 
4.33), el primero con un pico anódico en -750 mV el segundo a 1000 mV, para los picos 
catódicos se tienen en 250 mV que corresponde a la reacción de especie oxigenada que se 
forma sobre el electrodo en la dirección anódica y -500 mV, este último no muy bien definido. 
Otra posibilidad puede deberse al material del electrodo y no necesariamente al fenol. 
 
Estos dos pares ponen de manifiesto la oxidación del fenol a otro compuesto vía 
electroquímica que posteriormente es oxidado nuevamente. 
 
La especie intermediaria que se forma es poco probable determinar de qué especie química 
se trata mediante este procedimiento. 
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Figura  4.24  Voltamperograma, solución de fenol (200 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti/PtPdO, 

CE: Grafito, ER: ECS, ventana de -1000 a 1300 mV, v: 50 mV/s. 
 

La figura 4.25 muestra los potenciales a los cuales se efectúan las reacciones que 
corresponden a la oxidación del compuesto con valores de 900 mV, para el pico anódico y de 
-400 mV en reducción. 
 

 
Figura  4.25  Voltamperograma, solución de fenol (200 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti/PtPdO, 

CE: Grafito, ER: ECS, ventana de -700 a 1200 mV, v: 50 mV/s. 
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En la figura 4.26 podemos observar que el potencial de oxidación para el fenol llevándose a 
cabo sobre una superficie de PtPdO es muy independiente de la concentración y que este 
siempre se efectuará a un potencial cercano a los 900 mV. 
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Figura  4.26  Voltamperograma, solución de fenol (1000 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: 
Ti/PtPdO, CE: Grafito, ER: ECS, ventana de -2000 a 1000 a 1500 mV, v: 50 mV/s. 
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La figura 4.27 muestra el comportamiento para el Ti a tres diferentes aperturas de ventanas 
en oxidación, donde sé observó que el Ti es un material que no favorece la oxidación de 
compuestos orgánicos tal es el caso del fenol.  
 
Esto queda evidenciado ya que en ninguno de los voltameperogramas se hace evidente la 
formación de picos anódicos y no queda de manifiesto potenciales de oxidación para el fenol 
por lo que se esperará que este material efectuó la remoción del fenol de forma muy 
deficiente o simplemente no realiza la remoción del fenol. 
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Figura  4.27 Voltamperograma, solución de fenol (200 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti, CE: 
Grafito, ER: ECS, ventana de -700 mV a 1200 mV, 1300 mV y 1500 mV, v: 50 mV/s. 
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Para este caso (figura 4.28) se utilizó al Ti como elemento conductor electrónico, en el cual 
no fue posible determinar a que potencial se oxida el fenol sobre dicho material, lo único que 
se percibió fue un pequeño aumento en la densidad de corriente para posteriormente decaer, 
lo que significa que el material se esta pasivando. 
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Figura  4.28  Voltamperograma, solución de fenol (1000 mg/L), 1 M de Na2SO4, pH de 3, ET: Ti, CE: 
Grafito, ER: ECS, ventana -2000 mV a 1000 mV, 1500 mV, 2000 mV  y  -1500 mV a 1200 mV, v: 50 

mV/s. 
 
 
4.8 PRUEBAS DE MICROSCOPÍA ELETRÓNICA SOBRE LOS ELECTRODOS 

DIMENSIONALMENTE ESTABLES. 
 
4.8.1 Microscopía electrónica sobre electrodo Ti/RuO2. 
 
La tabla 4.6 muestra el análisis elemental para el Ti / RuO2.
 

Tabla  4.6  Análisis de elementos para RuO2

 
Elemento Elemento 

en % 
Atomico 

en % 
C   13.49 32.22 
O   21.30 38.20 

Mg  0.36 0.42 
Al  0.10* 0.10* 
Si  0.40 0.40 
S   0.18 0.16 
Ti  32.61 19.53 
Ru  31.56 8.96 

Total 100.00 100.00 
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Figura  4.29  Análisis de los elementos, electrodo Ti/RuO2. 
 

La malla de Titanio en que se efectuó el recubrimiento posee un espesor de 1.0  mm, por la 
parte plana de las caras. 
 
Realizando observaciones por microscopía electrónica se ve que el recubrimiento no posee 
uniformidad, debido al método empleado para recubrirlo (pintado) presentó algunas 
imperfecciones, las cuales consistieron en pequeñísimas hojuelas que pueden llegar a 
desprenderse del soporte. 
 
Estas pequeñísimas hojuelas tienen un espesor promedio de 0.5 micras y en algunas partes 
es mucho más fino el recubrimiento, presentándose espesores menores a 0.5 micras como lo 
muestra la figura 4.30, para este electrodo en particular se efectuaron seis capas, donde la 
última de ellas fue a la que se sometió al tratamiento final de activación.  
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Figura  4.30  Recubrimiento de RuO2 sobre Ti, obtenido por descomposición térmica. 
La figura 4.31 muestra la face cubierta de la superficie, que presenta grumosidad e 
irregularidades que varían de tamaño los cuales se encuentran en intervalos de 18 a 30 μm, 
dichas irregularidades son atribuidas a las temperaturas que fue sometido el recubrimiento, 
las cuales se encontraban en intervalos de 400 a 500  ºC. 
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1 2 
 

Figura  4.31  SEM para el recubrimiento de RuO2, sometido a una temperatura de síntesis de 500 ºC  
 

4.8.2 Microscopía electrónica sobre electrodo Ti/PtPdO. 
La tabla 4.7 muestra el análisis elemental para el Ti-PtPd.  
 

Tabla  4.7  Análisis de elementos para Ti/PtPdO 
 

Elemento Elemento 
en  % 

Atomico en  
% 

C   38.14 56.73 
O   32.03 35.76 
S   0.23 0.13 
Cl  2.24 1.13 
Ti  12.36 4.61 
Fe  0.78 0.25 
Pd  1.26 0.21 
Pt  12.96 1.19 

Total 100.00 100.00 
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Figura  4.32  Análisis de elementos sobre el electrodo Ti/PtPdO 

 

La morfología que presentó el deposito de PtPdO (figura 4.33) es diferente a la que presentó 
el RuO2, ya que la primera posee una mayor uniformidad desde el punto de vista en que no 
se perciben hojuelas o desprendimiento de capas, adicionalmente la formación de grumos es 
mucho menor ya que estos en promedio se encuentran entre los 10 y 12 μm a diferencia de 
los de RuO2 que poseen un tamaño promedio de 18 μm. 
 

1 2 

3 4 
Figura  4.33  Deposito de PtPdO sobre malla de titanio efectuado por pintado, activado por 

descomposición térmica. 
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Un a er la 
certeza de que tan uniforme es el distribuidas están las especies de 
interés en el medio. 
 
La figura 4.34 muestra la evaluación sobre el soporte, el cual presenta uniformidad de las 
especies Platino y Paladio lo que garantiza un área uniforme de contacto así como el buen 
funcionamiento desde el punto de vista electrocatalítico, por lo que se espera que tenga un 
excelente funcionamiento sobre la solución de prueba. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 

Figura  4.34  Speedmap, microscopía electrónica sobre electrodo Ti/PtPdO. 
 
 
4.8.3 Comparación entre el recubrimiento de Ti/PtPdO y Ti/RuO2. 
 
La estructura que presentaron los dos (figura 4.35) recubrimientos es muy diferente una de 
otra, la primera presenta una grumosidad más fina y pequeña por lo que se intuye una mayor 
área de contacto (Izquierda, Ti/PtPdO), lo que se verá reflejado en una mayor remoción, caso 
contrario para el RuO2 (derecha) que presenta grumosidad más gruesas reduciendo el área 
de contacto. 
 

specto muy importante a considerar cuando se efectúa una deposición, es poder ten
depósito y que también 



CAPÍTULO 4 RESULTADOS, ANÁLISIS Y DISCUSIÓN 

153 

Cabe hacer mención que el área de contacto no es un factor determinante, como lo es el tipo 
de material, el cual recubre al soporte electrónico, que es quien realmente confiere el 
carácter electrocatalítico para efectuar la oxidación anódica. 

O2. 

 
Por lo que podemos mencionar que el poder electrocatalítico es intrínseco al material, no es 
lo mismo Pt que Pd ó rutenio; del mismo modo el comportamiento de sus óxidos será 
diferente. 
 

 

Figura  4.35  Comparación de la morfología de los recubrimientos, Ti/PtPdO y Ti/Ru
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4.9 EVALUACIÓN DE DEGRADACIÓN EN LAS CELDAS ELECTROQUÍMICAS. 
 

ódulo uno. M
Condición uno 
 
El ánodo empleado fue de Fe y el cátodo de grafito, para generar el reactivo de Fenton. 

l contamiE
(1

nante fue una solución con un color (azul de metileno) con una concentración de 
4 ±4 mg/L). El cual tenía 550 unidades Pt-Co  

 
 

 
periodos c inución 

 

o ya 

 
nes del 

 
Una de las dida, es que no es 

+2 y Fe3+ 

El siste ostró 
una caída poco significativa manteniéndose casi constante para los tres casos (tabla 4.8). 
 
Podemos señalar que el funcionamiento de la celda posee serios inconvenientes desde el 
punto de vista de diseño, así como de selección de materiales, ya que el ánodo posee un 
área superficial pequeña con respecto al cátodo por lo que la reacción se dirigió más al 
ánodo y no al cátodo teniendo como consecuencia una reducción en generación del peróxido 
de hidrógeno y una producción elevada de lodos provocados por la disolución del hierro. 

La figura 4.36 muestra la disminución del color en términos de porcentaje removido para las
tres diferentes corrientes empleadas en el sistema., Para la corriente de 0.6 Ampere se 
obtuvo la menor remoción del colorante para un periodo de 120 minutos, pero no así para los

omprendidos en los primeros 30 minutos, donde se tiene una dism
importante e incluso mucho mejor que para las corrientes de 0.8 y 1 Ampere. 

Para las otras dos condiciones se dio una mayor remoción del colorante en un periodo de 
tiempo de 120 minutos, obteniéndose remociones del 70% el cual es poco significativ
que para la corriente de 0.6 Ampere se obtuvieron remociones del 60%, con la ventaja de 
tener remociones más significativas en un periodo de tiempo más corto. 

Por otra parte para la corriente de 0.8 Ampere en un periodo igual se obtiene remocio
70% pero ésta se efectúa de manera más lenta con respecto a la de 1 Ampere. 

 desventajas que posee está celda con respecto a la celda divi
posible determinar la cantidad de peróxido de hidrógeno, así como la cantidad de Fe
electrogenerado, con las incertidumbres que esto conlleva para dicho sistema en particular. 
 

ma durante el tiempo que operó no presentó un aumento del potencial pero si m
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Figura  4.36  Porcentaje de remoción del azul de metileno, electroFenton. 
 

Tabla  4.8  Disminución del color y porcentaje de remoción para las tres diferentes condiciones de 
operación de celda, electroFenton. 

 
 0.6 Ampere 0.8 Ampere 1.0 Ampere 

Tiempo 
minutos 

Unidades 
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

Unidades 
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

Unidades 
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

0 550 0.0 1.6 550 0.0 1.6 550 0.0 1.8 

50 220 60.0 1.4 290 47.3 1.5 280 49.1 1.6 

80 210 61.8 1.4 280 49.1 1.5 240 56.4 1.6 

El ánodo empleado fue de Fe con un cátodo de grafito, para electrogenerar el reactivo de 
Fenton. 
El contaminante a tratar fue una solución con fenol, la cual contenía una concentración de 50 
mg/L. 
 

10 480 12.7 1.6 500 9.1 1.6 470 14.5 1.8 
20 390 29.1 1.5 350 36.4 1.5 380 30.9 1.7 
30 270 50.9 1.4 330 40.0 1.5 360 34.5 1.7 
40 250 54.5 1.4 300 45.5 1.5 300 45.5 1.6 

60 230 58.2 1.4 290 47.3 1.5 260 52.7 1.6 
70 220 60.0 1.4 280 49.1 1.5 250 54.5 1.6 

90 230 58.2 1.4 270 50.9 1.5 200 63.6 1.6 
120 220 60.0 1.4 170 69.1 1.5 170 69.1 1.6 

 
 
Condición dos. 
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Las condiciones bajo las cuales operó la celda, fueron aquellas en que se obtuvo la mejor 
respuesta en la remoción del color. 
 
En la figura 4.37 se observa un aumento en la absorbancia, éste aumento puede ser debido 
a la interferencia ocasionada por el hierro disuelto en la solución (APHA, 1998). 
 
Es de hacer mención que las especies generadas a partir de la oxidación del fenol tienen una 
absorbancia mayor que el compuesto de inicio por lo que pareciera ser que existe un 
aumento en el contaminante. 
 
El tiempo de reacción en la celda fue solamente de 1 hora ya que se presentó un 
enturbiamiento de la solución provocada por la disolución del hierro,  adicionalmente el 
cátodo presentó la formación de una película de hierro por lo que se decidió detener la 
experiencia. 
 
Como en el caso anterior se da tambié nidad, 

casionado p

Adicionalmente la relación áno r el H2O2 si no que es poco 
efectiva, ya que provoca la disolución del hierro de manera muy rápida, generando con ello 
una gran cantidad de lodos que son difíciles de sedimentar. 
 
En términos de remoción el desempeño de la celda fue muy pobre consiguiendo remociones 
del 60% para corrientes de 0.6 amperes y del 70% para potenciales de 0.8 y per or lo 
que se consideraque es poco eficiente. 
 
 

 
 
 
 

n un aumento en el potencial de una u
or la cantidad de hierro disuelto en la solución. o

 
do cátodo no bastó para genera

 1 am e, p
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Figura  4.37  Disminución de fenol, porcentaje de remoción y caída del potencial del sistema. 
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Módulo dos. 
 
Este módulo operó bajo seis condiciones, dos de ellas con un ánodo de Ti y cátodo de 
grafito, las otras dos con un ánodo de Ti/RuO2, cátodo de grafito, y las últimas son con un 
nodo de Ti/PtPdO y cátodo de grafito. 

l ánodo empleado fue de Titanio con un cátodo de grafito. 

ieron en función de las pruebas voltamperométricas realizadas anteriormente a 
s electrodos en la sección 4.6, donde se tiene que a potenciales superiores a los 3000 mV 

n la figura 4.38 se puede ver que al aplicar una corriente de 0.1 Ampere se presentó un 

la resistencia que ofrece el óxido de titanio. 

omo lo muestran la tabla 4.9 los potenciales para una corriente de 0.1 Ampere aumentan 
existiendo una diferencia del 51% entre el valor inicial y el valor final, situación que no ocurre 
ara los valores de 0.25 y 0.5 Ampere donde se tienen aumentos muy marcados del 65% y 
7% correspondientemente, durante los primeros 10 minutos. 

ara un periodo de 40 minutos, manejando una corriente de 0.25 Ampere se tiene un 
cremento del 74% con respecto al valor inicial. 

ara la corriente de 0.5 Ampere el aumento es muy rápido durante toda la prueba 
lcanzando el valor de 31.2 volts en un tiempo de 80 minutos. 

a menor eficiencia de remoción, se obtuvo cuando se utilizó una corriente de 0.1 y 0.5 A. 
ara el primer caso la corriente suministrada no fue suficiente para efectuar la oxidación del 

compuesto y el segundo caso un exceso de corriente provocó la formación de una capa e 
óxid
 

á
 
Condición uno 
 
E
El contaminante fue una solución con un colorante (15 mg/L) el cual tenía 550 unidades  Pt-
Co. 
Las condiciones a las cuales se evaluó esta celda fueron 0.1, 0.25 y 0.5 Ampere, dichos 
valores estuv
lo
se presentaba una pasivación del material. 
 
E
porcentaje de remoción muy bajo correspondiente al 14.5%, para la corriente de 0.5 Ampere 
se tiene 36.4%, caso diferente para la corriente de 0.25 Ampere con un 47.3% que 
corresponde al valor más alto. 
 
Esto se debe a que el titanio bajo dichas condiciones no presentó una pasivación inmediata 
del material, pero si se dio de manera muy lenta ya que al final de la experiencia se tiene un 
aumento en el potencial ocasionado por 
 
C

p
5
 
P
in
 
P
a
 
L
p

 d
o de Titanio poco conductora. 
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La capa de titanio impide el libre transito de los electrones y como consecuencia no hay una 
notable disminución del contaminante. 
 
En el caso de 0.25 A, la formación de dicha capa se presenta de manera más lenta, esto 
permitió que el compuesto orgánico se oxidara y dicha capa no fuese un impedimento para 
efectuar la oxidación del fenol. 
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0.0
0 20 40 60 80 100 120

10.0

Minutos 0.1 Ampere 0.25 Ampere 0.5 Ampere
 

nes de 

0 550 0.0 10.9
10 550 0.0 10.7 530 3.6 16.5 490 10.9 17.2

16.4 17.4 420 23.6 25.6
50 530 3.6 13.3 440 20.0 17.7 410 25.5 28.3

.7 360 34.5 31
360 34.5 31

Figura  4.38  Porcentaje  de remoción de color, Titanio. 
 

Tabla  4.9  Disminución del color y porcentaje de remoción para las tres diferentes condicio
operación de celda, Titanio. 

 
 0.1 A 0.25 A 0.5 A 

Tiempo 
minutos 

Unidades  
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

Unidades  
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

Unidades  
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

0 550 0.0 8.9 550 0.0 1

20 550 0.0 11.5 510 7.3 17 480 12.7 21.4
30 550 0.0 12.7 490 10.9 17.1 460 16.4 22.8
40 540 1.8 13.1 460

60 520 5.5 13.4 420 23.6 18.5 380 30.9 29.7
70 520 5.5 13.4 400 27.3 19
80 500 9.1 13.4 390 29.1 21.8
90 490 10.9 13.4 380 30.9 25.4 350 36.4 31

120 470 14.5 13.5 290 47.3 31.2 350 36.4 31
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Condición dos 
 
La condición bajo la cual operó la celda, fue aquella en que se obtuvo la mejor remoción de 
color, con esta condición  se evaluó la remoción de fenol, el ánodo empleado fue de Ti con 
un cátodo de grafito. 
 
Para la remoción de fenol la celda fue operada con una corriente de 0.25 Amperes con la 
ual presentó mayor eficiencia en la remoción del color, los resultados son mostrados en la 
bla 4.10 donde se aprecia un aumento en la absorbancia para el fenol. 
stos valores negativos en términos de remoción reflejan la formación de compuestos 
termediarios en la oxidación del fenol los cuales dan señal en UV, pero se desconocen las 
species formadas. 

ara un tiempo mayor a 120 minutos se presenta una tendencia en la disminución de la 
bsorbancia pasando de 0.966 a 0.88 para un tiempo de 180 minutos. 

ambién se observó un cambio en la coloración, que inicialmente fue transparente; 
ascurrido un tiempo de 40 minutos se oscurece ligeramente para posteriormente aclarar a 
s 120 minutos. 

En la figura 4.39 se observa un rápido aumento del potencial en los primeros 10 minutos, 
teniendo potenciales cambia a un color 
m s 

de  
valor mayor a los 15.4 volts se presenta un az lara muestra de la 
formación de una capa de óxido que impide el libre flujo de electrones mo tal una 
d u la n.
 
El electrodo de titanio presentó una eficiencia muy b  y en e ejor d s caso e ob  
un 47.3% con el inconveniente de presentar un gran consumo energético por la capa de 
óxido formada, pero presenta la ventaja de no generar lodos caso contrario con el 
elect enton
 
Para el fenol la celda presenta una muy deficiente iencia por lo que este material no se 
reco nda p efectua  oxid n anó . 

c
ta
E
in
e
 
P
a
 
T
tr
lo
 

 de 7 y 8 volts donde el electrodo de titanio 
a arillento. Posteriormente da paso a un color amarrillo opaco cuando se tiene potenciale

 11 volts; a potenciales de 13 volts se percibe un color humo azulado y finalmente a un
ul intenso, lo que es c

y co
ismin ción en  remoció  

aja l m e lo s s tuvo

roF . 

efic
mie ara r la ació dica
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Tabla  4.10  Disminución de fenol para la mejor condición de operación de celda. 

 
 
 

 
 
 
 
 
 

 
Figura  4.39  Cambio de potencial del sistema para 0.25 Ampere. 

 

 
Condición dos (mejor condición 

encontrada 0.25 A) 
Tiempo 
minutos

Absorbancia 
nm 

Potencial 
(Volts) 

0 0.675 6.8 
10 0.676 15.6 
20 0.694 16.4 
30 0.706 16.7 
40 0.714 17.5 
50 0.736 19.2 
60 0.762 21.3 
70 0.812 24.6 
80 0.866 27.9 
90 0.938 30.6 

120 0.966 31.2 
180 0.88 31.2 

 
 
Condición tres 

todo de grafito, el contaminante a tratar fue 
una solución con un colorante el cual tendrá 550 unidades  Pt-Co (15 mg/L). 
 
Para este electrodo fueron probadas cuatro condiciones, todas ellas fueron planteadas con 
base en los resultados de la sección 4.6.  
 

 
El ánodo a empleado fue de Ti/RuO2 con un cá
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Adicionalmente se consideró evaluar una condición límite, la cual sometió al material a un 
potencial (6.5 V) para verificar si este podía resistir las condiciones de operación en un medio 
sumamente corrosivo (pH 2.8). 

a tabla 4.11 se observa que la menor efic
 
L encia se presentó para la corriente de 0.5 
Ampere, obteniendo remociones del 12.5% y la que presentó mejor eficiencia fue para 6  
 
Ampere, esta condición fue considerada como un valor extremo, arrojando valores muy 
cercanos al 90% de remoción. 
 
Para las corrientes de 0.85 y 1 Ampere (valores intermedios) presentaron remoción hasta 
después de haber trascurrido un periodo de 120 minutos con remociones del 16.4 y del 
32.7% correspondientemente. 
 
El potencial de c inos generales 
el electrodo presenta un excelente comportamiento electroquímico ya que este en ningún 
momento
 
Cabe señalar que el sistema po e la celda de electroFenton no 
dividida, ya que no genera lodos  sumamente atractiva.  
 
Tabla  4.11  Disminución del color y taje oción as cuatro diferentes condiciones de 

o ación a Ti/R

 0.5 Ampere 0.85 Ampe 1.0 Am 6.0 Ampere 

i

elda presentó una ligera caída de 0.9 unidades, pero en térm

 presentó pasivación por parte del material con el cual fue recubierto. 

see una gran ventaja sobr
lo a lo que  hace una lternativa

  lp enorc de rem para
per de celd uO2. 

 
re pere 

Tiempo 
minutos 

Unidades  
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

Unidades  
Pt-Co 

oción Unidad
Pt-Co 

moción Potencial 
Vol 

Unidades  
Pt-Co 

Remoción
% 

Potencial
Vol 

Rem
% 

Potencial
Vol 

es Re
% 

0 550 0.0 3.1 550 .0 550 0.0 3.4 550 0.0 7.6 0 3.2 

10 550 0.0 3.1 550 .0 550 0.0 3.4 520 5.5 6.8 0 3.2 

20 550 0.0 3 550 .0 550 0.0 3.4 490 10.9 6.7 0 3.3 

30 550 0.0 3 550 .0 550 0.0 3.4 450 18.2 6.6 0 3.4 

40 550 0.0 3 550 .0 550 0.0 3.4 400 27.3 6.6 0 3.3 

50 550 0.0 3 550 0.0 3.3 550 0.0 3.4 290 47.3 6.6 

60 550 0.0 3 550 0.0 3.3 550 0.0 3.4 210 61.8 6.6 

70 550 0.0 3 550 0.0 3.4 550 0.0 3.5 180 67.3 6.6 

80 550 0.0 3 550 0.0 3.4 550 0.0 3.5 130 76.4 6.5 

90 550 0.0 3 540 1.8 3.4 540 1.8 3.5 110 80.0 6.5 

120 460 12.7 3 480 16.4 3.4 370 32.7 3.5 60 89.1 6.5 
 
Condición cuatro 

n cátodo de grafito para efectuar la remoción de 
nol. 

 

 
El ánodo empleado fue de Ti/RuO2 con u
fe
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La remoción del fenol sobre este material resultó ser superior al 90% como se observa en la 
figura 4.40,  pasando de 50 mg/L a sólo 4 mg/L en un periodo de 180 minutos, con caídas de 
potencial menores a los 2 volts.  

 de remoción para el fenol. 

ía consumida es alta, pero en ciertas ocasiones no hay otra 
lternativa. 

 
Durante el proceso de remoción se observó un cambio en la coloración de incolora a marrón 
claro durante los primeros 40 minutos, para posteriormente pasar a una solución clara.  
 
Sin embargo, si se considera el tiempo de reacción de 120 minutos como fue el caso para el 
colorante, sólo se tiene un 76%
 
Además de los altos valores de remoción que se obtuvieron, también se constató la ventaja 
de que este sistema no genera lodos. Aunque se tienen ventajas técnicas con el sistema 
utilizado, la cantidad de energ
a
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F   4.4 ismin ión d nol, p enta  remoción y caída del potencial del sistema. 

i

n e  de luar l influe ob la re ción o l ele do d
RuO e re ron perim tos a ona a co ione  pH utra cida

ados en la tabla 4.12 evidencian que bajo condiciones ácidas la remoción 
el color es ligeramente mayor que en condiciones neutras, esto concuerda con estudios 

estos orgánicos cuando se tiene un pH acido que con respecto a un valor neutro, y 
na máxima remoción con valores de pH alcalinos (Huang et al; 1991). 

Remoción 

igura 0  D uc e fe orc je de
 
 
Comparación entre la condic ón ácida y neutra 
 
Co l fin eva a ncia del pH s re mo  de colorante c n e ctro e 
Ti/ 2 s aliza ex en dici les ndic s de  ne y á . 
 
Los valores mostr
d
realizados con anterioridad, en que se reporta una mayor eficiencia de remoción de 
compu
u
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Por otra parte las caídas de potencial en medio ácido y neutro no difieren mucho, 
manteniéndose en valores muy cercanos uno de otro. 

da, 
2

 
 

Tabla  4.12  Disminución del color y porcentaje de remoción para los dos diferentes pH de cel
Ti/RuO . 

 
Condición ácida  (6.0 Ampere) Condición Neutra (6.0 Ampere) 

Tiempo 
minutos Unidades Remoción Potencial Unida

Pt-Co % Vol 
des 

Pt-Co 
Remoción 

% 
Potencial 

Vol 
0 550 0.0 7.6 550 0.0 7.8 

10 520 5.5 6.8 550 0.0 7.5 
20 490 10.9 6.7 550 0.0 7.2 
30 450 18.2 6.6 510 7.3 7 
40 400 27.3 6.6 460 16.4 6.9 
50 290 47.3 6.6 360 34.5 6.7 
60 210 61.8 6.6 310 43.6 6.7 
70 180 67.3 6.6 250 54.5 6.6 
80 130 76.4 6.5 220 60.0 6.6 
90 110 6.5 160 70.9 6.6 80.0 
120 60 89.1 6.5 120 78.2 6.5 

 
 
Condición cinco 
 
Para estos experimen mpleó el mismo tipo de celda utilizada en las otras cuatro 
condiciones anteriores salvo que en este caso se utilizó ánodo de Ti/PtPdO con un cátodo de 
grafito.  
 
Como molécula modelo se utilizó azul de metileno a una concentración que proporciona una 
lectu

as condiciones de celda se muestran en la tabla 4.13, así como el porcentaje de remoción y 

ara el electrodo recubierto por PtPdO se trabajó con cuatro valores diferentes de corriente 

tos se e

ra de color de 550 unidades Pt-Co.  
 
L
el potencial de celda. 
P
aplicada, éstas fueron seleccionadas con base en experimentos previos presentados en la 
sección 4.6. 
 
La remoción de color se efectuó de manera más eficiente para una corriente de 6.0 A, 
teniéndose remociones cercanas al 95% y del 72% para la condición que presentó menor 
remoción. 
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Esto pone de manifiesto que el PtPdO es un excelente recubrimiento el cual ayuda a oxidar 

l PtPdO favorece de manera significativa la remoción de color mucho más que el electrodo 
cubierto con RuO .  

 
os periodos menores a 80 minutos se ob mociones mayores al 92% por lo que se 
ene un ahorro energé ecto al 

 
Por otra parte, la caída de potencial del sistema es mucho menos pronunciada y más estable 
presentándose variac  meno de 1.9 s durante un periodo de operación de 120 
minutos, co ndenci stante
 

Tabla  4.13 sminució l color entaje d moción  las tres rentes co iciones de 
e tPdO. 

mpere mpere mpere  Ampere 

de manera más eficiente al colorante. 
 
E
re 2

L
ti

tienen re
tico considerable con resp electrodo de RuO2.  

iones res volt
n te a con . 

  Di n de y porc e re  para  dife nd
operación d  celda, Ti/P

 
0.5 A 0.85 A 1.0 A 6.0

Tiempo 
minutos 

Unidades 
Pt-Co 

oción 
% 

Potencial Unidade
Pt-Co 

oción Potencial Unidade
Pt-Co 

oción
% 

Potencial Unidade
Pt-Co 

moción
% 

Potencial
Vol 

Rem
Vol 

s Rem
% Vol 

s Rem
Vol 

s Re

0 550 0.0 550 0.0 550 0.0 550 0.0 9.6 3.2 4.8 4.7 

10 510 .3 3 500 .1 480 2.7 380 30.9 9.4 7 .2 9 4.7 1 4.6 

20 490 10.9 3.2 420 23.6 4.6 390 29.1 4.6 260 52.7 9.1 

30 450 18.2 3.3 370 32.7 4.5 320 41.8 4.6 190 65.5 8.8 

40 380 30.9 3.3 340 38.2 4.5 290 47.3 4.7 150 72.7 7.3 

50 320 41.8 3.3 290 47.3 4.5 260 52.7 4.7 110 80.0 7.9 

60 290 47.3 3.3 260 52.7 4.5 230 58.2 4.7 80 85.5 7.8 

70 250 54.5 3.2 220 60.0 4.5 200 63.6 4.7 70 87.3 7.7 

80 210 61.8 3.2 210 61.8 4.6 180 67.3 4.7 40 92.7 7.7 

90 190 65.5 3.2 190 65.5 4.6 160 70.9 4.7 30 94.5 7.7 

120 150 72.7 3.2 140 74.5 4.6 100 81.8 4.7 30 94.5 7.7 
 

 
Condición seis 

enominados como condición seis se utilizó el mismo sistema que en la 

es de celda se muestran en la tabla 4.14. Así como las variaciones de los 
orcentajes de remoción de fenol con respecto al tiempo y la caída de potencial. 

 
En los experimentos d
condición cinco pero ahora empleando al fenol como molécula modelo.  
 
Las condicion
p
 
Para este material en particular se obtuvo que la remoción del fenol fue inferior al 82% 
pasando la concentración de 50 mg/L a sólo 9 mg/L en un periodo de 180 minutos. 
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Las caídas de potencial dentro del sistema fueron menores a 1.3 volts, por lo que se tiene un 

aterial con excelentes características eléctricas.  

enido de 85% de remoción de color (tabla 4.13) para ese 

del electrolito de 
abajo de incolora a marrón claro durante los primeros 90 minutos, para regresar 

Disminución de fenol y porcentaje de remoción para la mejor condición de operación de 

Condición seis (Mejor condición encontrada 6.0 
) 

m
 
Después de una hora de experimentación se obtuvo una remoción de fenol del 17% lo cual 
ontrasta con el resultado obtc

mismo tiempo.  
 
Adicionalmente durante el proceso se observaron cambios en la coloración 
tr
paulatinamente a una solución incolora, dicho cambio de coloración es atribuido a la 
descomposición del fenol en el medio. 
 
Tabla  4.14  

celda, Ti/PtPdO. 
 

Ampere
Tiempo Potencial 
minutos mg/L Remoción % (Volts) 

0 50.03 -0.07 0 8.
10 47.20 5.59  7.6
20 46.01 7.97  7.3
30 44.96 10.0  7.2
40 43.77 12.45  7.1
50 42.57 14.84  6.9
60 41.31 17.37  6.9
70 39.22 21.55 6.8 
80 36.38 27.22 6.9 
90 33.92 32.14  6.8

1 3 53.33  20 23.3 6.8
1  81.98  80 9.00 6.8

 
 

ntre la condición ácida y neutra con un electrodo Ti/PtPdO 

ás que las 

 
eficiente que en las condiciones neutras, situación que concuerda en lo citado en la literatura, 

Comparación e
 
En la tabla 4.15 se tiene valores de remoción de color superiores al 94% para condiciones 
ácidas y para condiciones neutras. 
 
En dichas condiciones no se observa una marcada diferencia, pero se tiene una tendencia  
que en condiciones ácidas, la remoción se efectúa de manera más eficiente, esto se debe a 
ue la condición ácida, favorece la oxidación de compuestos orgánicos, mq

condiciones neutras. 
 
Cabe mencionar que la remoción del colorante en condiciones ácidas es mucho más
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donde se tiene que la oxidación se efectúa de manera más eficiente en condiciones ácidas 

 
Condición ácida (6.0 Ampere) Condición neutra (6.0 Ampere) 

9.1 310 43.6 8.6 

50 110 80.0 110 80.0 8.3 
60 80 85.5 8.2 
70 70 7.3 8.0 
80 40 2.7 60 89.1 7.8 
90 30 94.5 7 0 0.9 7.3 
120 30 94.5 7.7 30 94.5 7.0 

 
 
4.10 COMPARACIÓN ENTR S DI TES CELDAS ELE OQUÍMICAS EMPLEADAS. 
 
En este apartado se realiza una comparación en términos de remoción de color para los 
diferentes sistemas electro lda dividida (fieltro de 
carbón), electroFenton celda no dividida, Ox  anó  (Titanio, Titanio-óxido de 
Rutenio, Titanio-óxido de P o-Pa , así Fento ásico, los resultados están 
resumidos en la tabla 4.16. 
 
En esta tabla (4.16) solamente se consideró al color como contaminante indicador, 
uantificado en por ciento de remoción para los sistemas empleados. 

ara los sistemas Fenton clásico y electroFenton la concentración del colorante corresponde 

os valores que aparecen remarcados (negritas y subrayado) en la columna de Fenton 

serva que para el sistema electroFenton celda no dividida se tiene un 
9.1% de remoción de contaminante, con una caída de potencial de 0.2 volts para el sistema, 

que en neutras, teniéndose una máxima remoción en condiciones alcalinas como lo 
reportado por Huang (1991). 

 
Tabla  4.15  Disminución del color y porcentaje de remoción para los dos diferentes pH de celda, 

Ti/PtPdO. 

Tiempo 
minutos 

Unidades 
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

Unidades 
Pt-Co 

Remoción 
% 

Potencial 
Vol 

0 550 0.00 9.6 550 0.00 9.0 
10 380 30.9 9.4 370 32.7 8.8 
20 260 52.7 
30 190 65.5 8.8 200 63.6 8.4 
40 150 72.7 7.3 160 70.9 8.4 

7.9 
7.8 90 83.6 

87.3 7.7 70 8
7.7 9

.7 5  9

E LA FEREN CTR

químicos empleados; electroFenton ce
idación dica

latin ladio) como n cl

c
 
P
solamente al 50% de la utilizada en el resto de los sistemas. 
 
L
clásico y ElectroFenton (celda dividida) corresponden a valores determinados mediante 
interpolación por el método gráfico. 
 
En la tabla 4.16 se ob
6
con un flujo de corriente de 1.0 Ampere, teniendo una resistencia interna de 1.8 y 1.6 Ohms. 
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En el caso de celda dividida se tiene 34.78% de remoción con un potencial de celda de 1.3 y 
una corriente de 0.02 Ampere, eso significa que el sistema posee una resistencia muy 
grande del orden de 65 Ohms. 
 
Pa a 
remoción de 43.7% con un aumento en e e celda de 10.0 hasta 31.2,  la corriente 
consumida durante la re, teniéndose una resistencia 40.0 Ohms 
hasta alc lo 4.
 
Para el elec do cub  de Ru e tiene mocio e 89. n un p do de 120 
minutos la tidad de riente mida e  6 Am  y un p cial de a de 7.6 a 
6.5, por lo que se tiene una resistencia en el sistema de 1.26 hasta 1.08 Ohms. 
 
El electrod ue mejo ectuó oción  colorante fue PtPdO con un 94.5% en un 
periodo menor a los 90 minutos, con potenc  de celda de 9.6 a 7.7 volts, por lo que se 
tienen una resistencia interna en stema .6 hasta 28 Ohms, con una corriente de 6 
Ampere.  
 

inalmente para el sistema fisicoquímico se tiene una remoción del 34.5%, siendo esta 
cnología y el de electroFenton celda dividida los sistemas más ineficientes en términos de 

 lodos. 

n el área del electrodo 

ra los sistemas en que se empleó la oxidación anódica se tiene para el titanio un
l vol aje dt

 prueba es de 0.25 Ampe
anzar va res de 12 8 Ohms. 

tro ierto O2 s n re nes d 1% e erio
can  cor consu s de pere oten celd

o q r ef la rem  del
iales

 el si de 1  1.

F
te
remoción. 
 
En términos energéticos la celda dividida de electroFenton es la más ineficiente, ya que el 
sistema posee resistencias muy grandes por lo que lo hace ser poco rentable y competitiva. 
 
En el caso de la oxidación anódica el material cubierto con PtPdO resulto ser el más eficiente 
on la ventaja de no generarc

 
Para el electroFenton su principal desventaja fue la gran generación de lodos, así como el no 

oder direccional eficientemente la reacción por cuestión de diseño ep
empleado (ánodo). 
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Tabla  4.16  Porcentaje de remoción de color para los sistemas electroquímicos y fisicoquímico 
 

O
xi

d

O
xi

d

E
le

ct
ro

C
el

d

E
le

ct
ro

Fe
nt

on
 

C
el

da
 n

o 
D

iv
id

id
a 

(1
.0

 
A

m
pe

re
) 

O
xi

da
ci

ón
 

A
nó

di
ca

 T
ita

ni
o 

(0
.2

5 
A

m
pe

re
) 

ac
ió

n 
A

nó
di

ca
 T

i/R
uO

2 
(6

.0
 A

m
pe

re
) 

ac
ió

n 
A

nó
di

ca
 

Ti
/P

tP
dO

 (6
.0

 A
) 

Fe
nt

on
 c

lá
si

co
 

Fe
nt

on
 

a 
D

iv
id

id
a 

(0
.0

2 
A

m
pe

re
) 

Ti
em

po
 

m
in

ut
os

 

Vo
lta

j

R
em

oc
ió

n 
%

 

Vo
lta

je
 

R
em

oc
ió

n 
%

 

Vo
lta

je
 

R
em

oc
ió

n 
%

 

Vo
lta

je
 

R
em

oc
ió

n 
%

 

Vo
lta

je
 

R
em

oc
ió

n
%

 

R
em

oc
ió

n 
%

  
e 

0 0.0 1.8 0.0 10 0.0 7.6 0.0 9.6 0.00 0.00 1.3 
10 14.5 1.8 3.6 16.5 5.5 6.8 30.9 9.4 14.29 8.70 1.3 
20 30.9 1.7 7.3 17 10.9 6.7 52.7 9.1 17.86 8.70 1.3 
30 34.5 1.7 10.9 17.1 18.2 6.6 65.5 8.8 28.57 17.39 1.3 
40 45.5 1.6 16.4 17.4 27.3 6.6 72.7 7.3 31 23 1.3
50 49.1 1.6 20.0 17.7 47.3 6.6 80.0 7.9 31.5 27.5 1.3
60 52.7 1.6 23.6 18.5 61.8 6.6 85.5 7.8 32.14 30.43 1.3 
70 54.5 1.6 27.3 19.7 67.3 6.6 87.3 7.7 34 32 1.3
80 56.4 1.6 29.1 21.8 76.4 6.5 92.7 7.7 34.5 32.5 1.3
90 63.6 1.6 30.9 25.4 80.0 6.5 94.5 7.7 35 34 1.3

120 69.1 1.6 47.3 31.2 89.1 6.5 94.5 7.7 35.71 34.78 1.3 
 
 
 
Comparación de la eficiencia eléctrica de los sistemas electroquímicos 
 
Para analizar los datos y comparar los sistemas se recurrió a graficar la eficiencia eléctrica 

a definida por el porcentaje de remoción obtenido, dividido entre la carga 
total que se hizo pasar para obtenerla. 
 
La carga se obtiene al multiplicar la corriente que circuló (Amperes) por los segundos,  el 
resultado se expresa en unidades de Coulombs que es la unidad de carga. 
 
La eficiencia de % de remoción quedará definida por la siguiente expresión: 
 
η = Remoción % / Q (63) 
 
Para la carga se empleara la siguiente relación: 
 

(η) para cada uno de los sistemas electroquímicos empleados. 
 
Esta eficiencia qued
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*i t Q= ………………….… (64) 

Do
 
I = Amperes 
t = Segundos 
Q = Coulombs 
 
Comparando cada sistema elec ímico, roFento lectroFenton dividido, oxidación 
anódica) omitiendo al sistema fisicoquímico se tienen los datos mostrados en la tabla 4.17; 
en que se cons ró ti po d  s 0 inut  m lica  por corriente 
(constante) sumi da r a s  e u  u com ci  : 
 

Tabla 4. 17 Co ra  d  si a c ím  p ob la c ctrica 
 

te
em ón

o
C nt
A re o s η 

ElectroFe  ( d da 3  
ElectroFe   ( c ) 

Oxidación ód i/ O 43200 

Oxidación ód i/ 2)  43200 
Oxidació d i)  

a figura 4.41 muestra al sistema contra la eficiencia eléctrica, donde se observa que el 
o necesariamente se 
ee un valor bajo pero 

oción eficiencia eléctrica, son 

lamente el Ti, se tiene una eficiencia mejor pero esta 
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mpa ción e los stem s ele troqu icos ara tener eficien ia elé

Sis ma 
R oci  Tiempo 

% (segund s) (
orrie e 
mpe s) (C

Q 
ulomb ) 

nton celda ividi ) 4.78 7200 0.02 144 0.24153 
nton mono elda 69.1 7200 1 7200 0.00960 

 an ica (T PtPd ) 94.5 7200 6 0.00219 

 an ica (T RuO  89.1 7200 6 0.00206 
n anó ica (T  47.3 7200 0.25 1800 0.02628 

 
L
sistema dividido se encuentra por encima de los otros sistemas, pero n
ebe a que sea mejor, ya que la cantidad de corriente suministrada posd

este es debido principalmente a la resistencia eléctrica. 
 

os sistemas que presentaron un valor bajo en términos de remL
los sistemas de oxidación anódica (Ti/PtPdO,Ti/RuO2) ya que la cantidad de corriente 
suministrada fue muy grande y esto contribuyó a que presentara una eficiencia baja, por otro 

do para el sistema en que se utilizó sola
es como en el caso de la celda dividida en que se tiene una gran resistencia por lo que esta 
pasando una cantidad de corriente limitada. 
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Figura 4.41 Eficiencia eléctrica de los sistemas electroquímicos 

 
el ΔE, que eEl grado de n se calcul  x  f l E i ial. pasivació a sacando iste entre E inal menos e nic

E Ef Ei= −  
 
Si en el sist

 
Si el valor de la diferencial es cero, el sistema ni se ve favorecido, ni se dificulta. 

 Bien 

 Malo 

De los datos procedentes de la tabla 4.16., considerando un tiempo inicial de 0 segundos y 
uno final de 7200 segundos se tienen los potenciales con los cuales se determinará el grado 
de pasivación para cada sistema, la tabla 4.18 muestra los delta de potencial para cada uno 
de los sistemas utilizados: 

ema se obtiene un valor negativo, se dice que es catalítico y se ve favorecido. 
0<  Bueno E

0E =
 
Pero si el valor es positivo y el valor es muy alto, significa que el material se pasiva o en otras 
palabras se dificulta el paso de electrones, ya que se requiere más energía para hacer 
circular la misma cantidad de corriente. 

0E >
 
Este valor positivo puede presentarse por dos cuestiones: 
El primero de ellos se deberá a los separadores y membranas existentes (celda de 
electroFenton dividida), pero en el caso de la oxidación anódica se deberá que el electrodo 
comienza a ser más resistivo y eso dificulta el paso de electrones.  
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Tabla 4.18 Grado de pasivación en los sistemas electroquímicos 

 
Sistema E final E inicial ΔE 

ElectroFenton (celda dividida) 1.3 1.3 0 
ElectroFenton  (monocelda) 1.6 1.8 -0.2 

Oxidación anódica (Ti/PtPdO) 7.7 9.6 -1.9 

Oxidación anódica (Ti/RuO2) 6.5 7.6 -1.1 
Oxidación anódica (Ti) 31.2 10 21.2 

 
La figura 4.42 muestra que los sistemas más catalíticos son los electrodos recubiertos con 
PtPdO y RuO2 que efectivamente fueron los que mostraron mayor porcentaje de remoción de 
colorante, por otra parte tenemos al Ti presentó una pasivación del material, la cual consistió 
en la formación d r lo que se tuvo 
una remoción muy baja, para la celda electroFenton no dividida, el sistema es ligeramente 

 

e una capa de óxido de titanio que es poco conductora, po

catalítico y para la celda dividida el sistema no es catalítico. 
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Figura 4.42 Grado de pasivación en los sistemas electroquímicos 
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CAPÍTULO 5  CONCLUSIONES  
 
Para la celda electroquímica dividida, la generación de H2O2 resultó ser baja, adicionalmente 
esta requiere una gran cantidad de electrolito soporte para generar dicho reactivo. 
 
Por otra parte, la celda posee un consumo energético muy grande ocasionado por varios 
factores, como es la resistencia eléctrica electrolito-membranas-configuración. Otro es 
debido al consumo de electricidad de la bomba para la  aireación y el último por la bomba 
que manda un flujo el cual recircula el 50% del H2O2, todo esto lo hace ser poco competitivo. 
Adicionalmente existe el inconveniente inherente a la utilización del reactivo de Fenton que 
consiste en trabajar a valores de pH cercanos a 3.5. 
 
En la comparación de Fenton clásico contra el electroFenton se tiene una eficiencia de 
remoción del contaminante (colorante) muy similar donde ningún de ellos es mejor que el 
otro; pero con la ventaja que el método electroFenton puede ser generado in situ y no 
requiere de almacenamiento. 
 
Para el caso en que se empleó el polímero orgánico (PAni) para generar H2O2 en esta misma 
celda, las concentraciones obtenidas de fueron inferiores a los 12 mg/L, mostrando el fieltro 
de carbón ser un 30% más eficiente. 
 
Para los electrodos recubiertos por las fases de PtPdO y RuO2 las pruebas 
voltamperometricas mostraron un aumento en la densidad de corriente, caso contrario para 
el Ti, el cual presentó un descenso en la densidad de corriente, lo que se traduce a una 
pasivación del material. 
 
En la celda electroquímica no dividida (ánodo de hierro y cátodo de grafito) se tiene un 
desempeño muy pobre en la remoción comparado con la oxidación anódica, aunado a esto 
se genera una gran cantidad de lodos. 
 
Para los sistemas de oxidación anódica, se obtuvo para el electrodo de Ti la eficiencia de 
remoción para el colorante fue la más baja comparada con Ti/PtPdO y Ti/RuO2, con el 
inconveniente de tener un gran consumo energético debido a la formación de una capa de 
óxido que es poco conductora, por lo que este material no es recomendable para efectuar la 
oxidación anódica; pero presenta la ventaja de no generar lodos caso contrario con el 
proceso electroFenton. 
 
Para el electrodo de RuO2 la remoción de fenol fue superior al 94% mientras que el electrodo 
de PtPdO solamente se obtuvieron remociones del 90% en 180 minutos, empleando una 
corriente de 6.0 A. 
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Para el electrodo recubierto por PtPdO la remoción de color fue mayor al 94%, mientras el 
electrodo de RuO2 sólo fueron del 89% ambos con una corriente de 6.0 A, esto pone de 
manifiesto que el PtPdO ayuda a oxidar de manera más eficiente al colorante obteniéndose 
un ahorro energético con respecto al electrodo de RuO2. 
 
Utilizando este mismo sistema se evaluó el efecto del pH en la remoción del fenol para los 
electrodos DSA, teniéndose una mayor eficiencia en condiciones ácidas que en condiciones 
neutras.  
 
Para la oxidación anódica con la cual se emplearon electrodos modificados, el proceso de 
remoción resultó ser más eficiente para el color y fenol, que el proceso Fenton clásico, 
electroFenton celda dividida y electroFenton celda no dividida. 
 
Finalmente es importante mencionar que este trabajo toca varios puntos los cuales pocas 
veces son abordados en los procesos convencionales empleados en el tratamiento de aguas 
residuales; como es el caso del polímero orgánico (PAni) que demostró generar H2O2, 
enfocado a la producción del reactivo de Fenton;  en la revisión bibliográfica realizada en 
este trabajo no se encontró ningún antecedente de lo anterior.  
 
Lo anterior abre más el abanico de posibilidades enfocados en el tratamiento de aguas 
residuales, para los polímeros orgánicos (dopados con heteropolitungstatos), como es el 
caso de la polianilina. 
 
Por otra parte se incursionó en el empleo de electrodos DSA para el tratamiento de aguas 
residuales, los cuales han sido estudiados en esta última década por la comunidad científica; 
demostrando que el electrodo PtPdO es capaz de remover el colorante utilizado en este 
trabajo. De igual manera que en el caso anterior no se encontró un antecedente bibliográfico 
al respecto lo cual puede representar una nueva línea de investigación para materiales con 
dicha naturaleza. 
 
Los resultados obtenidos se encuentran a la altura de trabajos e investigaciones 
internacionales enfocadas a la modificación de nuevos materiales, para el tratamiento de 
aguas residuales mediante técnicas electroquímicas. 
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Recomendaciones 
 
Las observaciones para cada uno de los sistemas empleados en este trabajo son: 
 
Para la celda electroquímica dividida mediante membranas se considera pertinente realizar 
modificaciones en la entrada de flujo de alimentación con una mezcla del 50% del recirculado 
(H2O2), adicionalmente se puede implementar al sistema de alimentación, un dispositivo que 
permita mantener al sistema presurizado para incrementar la solubilidad de oxígeno; 
adicionalmente el electrolito debe tener valores de pH entre 2.6 y 2.8. 
 
Para disminuir la resistencia del sistema ésta puede ser compensada si los espacios 
existentes en los compartimientos anódicos y catódicos son disminuidos y la separación 
entre ellos es mínima; esto se puede lograr si los elementos de volumen son disminuidos, por 
ejemplo en un 50%, (compartimiento catódico) manteniendo íntegro el compartimiento 
catódico (espacio del fieltro de carbón) y un 75% para los compartimientos anódicos 
(elementos de volumen), procurando que los espacios que los separan sean mínimos. 
 
Para el recubrimiento (polímero orgánico depositado electroquímicamente mediante técnicas 
voltamperometricas) efectuado sobre acero inoxidable es conveniente utilizar acetonitrilo 
como medio, con 0.5 M de anilina y  3.6*10 -2 M de heteropolitungstatos como medio dopante 
(factor determinante ya que ocupa los sitios activos en la cadena polimérica y sirve de 
elemento en la formación de la polianilina), esto con el fin de aumentar la generación de H2O2, 
tal como lo sugiere Dmitry (2002). 
 
Adicionalmente es preferible efectuar una oxidación al sistema en dos o hasta 4 ciclos (-300 
a 1500 mV) con barridos no mayores a los 30 mV, para posteriormente cerrar la ventana y 
efectuar 12 o 18 ciclos a un potencial más bajo (con una ventana de -300 a 1000  mV). 
 
Es conveniente realizar un diseño experimental que cubra diferentes condiciones de 
operación para determinar el intervalo de mejor funcionamiento con dicho material como 
cátodo y obtener la máxima generación de H2O2. 
 
Para la celda electroquímica que electrogenera el reactivo de Fenton (celda no dividida) su 
funcionamiento puede ser mejorado si se cambia la relación existente de ánodo cátodo 20:1 
correspondientemente en términos de área superficial. 
 
Adicionalmente podrían hacerse pruebas con acero inoxidable, el cual contenga un mínimo 
de cromo en su composición como aleación, esto por cuestiones ambientales ya que el 
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cromo pasaría de cromo cero a cromo tres y quizás a cromo seis dependiendo de los 
potenciales de celda aplicados. 
 
Para la celda con electrodo recubierto por RuO2 deberá realizarse un estudio más completo 
en el cual considere valores de pH ácidos hasta valores alcalinos así como su evaluación de 
varias moléculas modelo orgánicas. 
 
En el caso de la celda que posee el electrodo recubierto por PtPO sería conveniente variar la 
composición del porcentaje de alguno de los materiales para ver la influencia sobre la 
oxidación de compuestos aromáticos así como en efecto del pH sobre dichas moléculas. 
 
Finalmente tendrían que realizarse pruebas sobre un sistema acoplado de electroFenton 
celda dividida y no dividida, así como el acoplamiento de los sistemas de oxidación anódica. 
Primeramente se tendría el sistema de oxidación anódica RuO2 (remoción fenol) seguido de 
PtPdO (remoción color), sistema electroFenton (remoción de trazas, y sedimentación), para 
finalmente meter el clarificado como electrolito soporte  (rector dividido por membranas) y 
efectuar electroquímicamente el cambio del pH debido al consumo protónico que tiene este 
reactor. 
 

175 



ANEXOS 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

ANEXOS 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

185 



ANEXOS 

 
Índice de tablas 

 
Tabla  A 1.0    Composición acero inoxidable ASTM 304 empleado como soporte para la 

electrodeposición de la PAni (celda electroquímica dividida)......................................203 
Tabla  A.2.0    Condiciones experimentales de los ensayos, remoción de Fenol...............................221 
Tabla  A 3.0    Disminución de la concentración de fenol, primera etapa reactivo químico................225 
Tabla  A 4.0    Remoción  de fenol  en % primera etapa, reactivo químico ........................................226 
Tabla  A 5.0    Disminución de la concentración de fenol, segunda etapa, reactivo químico .............226 
Tabla  A 6.0    Remoción de fenol en % segunda etapa, reactivo químico ........................................227 
Tabla  A 7.0    Disminución de la concentración de fenol, reactivo Fenton electrogenerado .............228 
Tabla  A 8.0    Remoción de fenol en %, reactivo Fenton electrogenerado........................................228 
 

Índice de figuras 
 
Figura  A 1.0    Curva de calibración del peróxido de hidrógeno. .......................................................194 
Figura  A 2.0    Curva de calibración del Fe2+. ....................................................................................194 
Figura  A 3.0    Curva de calibración del fenol. ...................................................................................195 
Figura  A 4.0    Carcasa de cristal acrílico que conforma el cuerpo del reactor  electroquímico DC-R-

01. ..............................................................................................................................208 
Figura  A 5.0    Tapa superior de la carcasa del reactor electroquímico DC-R-01 .............................208 
Figura  A 6.0    Tapa inferior de la carcasa del reactor electroquímico DC-R-01. ..............................208 
Figura  A 7.0    Sistema de aireación, difusor, base de difusor, cople para manguera del reactor 

electroquímico  DC-R-01. ..........................................................................................209 
Figura  A 8.0    Sistema de acoplamiento para alimentación, purga de oxígeno, salida de solución 

tratada, para reactor DC-R-01. ..................................................................................209 
Figura  A 9.0    Electrodo de malla de acero dulce DC-R-01. .............................................................209 
Figura  A 10.0  Integración de las piezas del Rector electroquímico DC-R-01...................................210 
Figura  A 11.0  Tapa superior de la carcasa  celda DC-R-02. ............................................................212 
Figura  A 12.0  Tapa inferior de la carcasa del reactor DC-R-02........................................................212 
Figura  A 13.0  Sistema de acoplamiento para alimentación, salida de solución tratada, venteo,  

reactor electroquímico  DC-R-02. ..............................................................................212 
Figura  A 14.0  Electrodo de Ti/PtPdO para el reactor electroquímico DC-R-02. ...............................213 
Figura  A 15.0  Electrodo de Ti/RuO2, para el reactor electroquímico  DC-R-02................................213 
Figura  A 16.0  Integración de las piezas que conforman al reactor electroquímico DC-R-02 ...........214 
Figura  A 17.0  Metodología para la prueba de intervalo de remoción de fenol. ................................222 
Figura  A 18.0  Metodología para la  remoción de fenol químicamente. ............................................223 
Figura  A 19.0  Metodología para la de remoción de fenol electroquímicamente...............................224 
Figura  A 20.0  Difracción de rayos X para el PtPdO y RuO2. ............................................................229 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

186 



ANEXOS 

 
ANEXOS 
 
Técnicas analíticas. 
 
Determinación de peróxido de hidrógeno 
 
Son muchos los métodos de detección y cuantificación de peróxido de hidrógeno, el cual 
puede determinarse en diluciones muy altas, por la formación de un color azul en solución 
ácida de yoduro de potasio y almidón (prueba no específica y sustancias como ozono, óxido 
nítrico dan positivo con esta prueba). 
Las técnicas más sensibles conocidas son: 
 
• El ácido crómico en éter produce una coloración azul (ácido percrómico). 
 
• El pentóxido de vanadio en ácido sulfúrico, provoca un color rojo (ácido pervanádico). 
 
• Reactivo compuesto de ácido tartárico, yoduro de potasio y sulfato ferroso con unas gotas 

de hidróxido de sodio diluido, ocasiona un color violeta (sensible a 0.04 p.p.m.). 
 
• Resina de guayaco (1-2% en alcohol etílico de 95%) con unas gotas de extracto de malta, 

toma una coloración azul claro, (sensible a 0.1 p.p.m). 
 
• Por valoración con una solución ácida de yoduro de potasio y almidón; el yodo liberado se 

valora después con tiosulafato de sodio. 
 
El método utilizado para cuantificar la cantidad de peróxido de hidrógeno fue mediante el 
método espectro-fotométrico del sulfato de titanio. 
 
Para evaluar la concentración de las muestras se utiliza la técnica basada en la medida 
fotoeléctrica de la intensidad de color de las soluciones de peróxido de hidrógeno tratadas 
con sulfato de titanio (TiSO4), donde se forma un complejo en solución, con una coloración 
amarillenta. 
 
Este procedimiento es aplicable para determinar H2O2 presente en aguas residuales y de 
muestreo. 
La reacción es la siguiente. 
 

++ +→+ HTiOHOHTi 44222
4  
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La formación de este compuesto es específica para el peróxido de hidrógeno. Sin embargo 
muestras con coloración amarilla puede llegar a interferir. 
 
Para la construcción de la curva de calibración se procedió a realizar lo siguiente: 
 
Se prepararon muestras de H2O2 de concentraciones conocidas: 5 10 15, 20, 25, 30, 35, 40, 
45, 50, 55 y 60 mg/L, adicionando 5 mL de sulfato de titanio en un matraz aforado de 50 mL, 
aforando con agua destilada. 
 
Como blanco se utilizan sólo 5 mL de sulfato de titanio en un matraz de 50 mL, 
posteriormente se miden las absorbancias a una longitud de onda de 410 nm y se procede a 
construir la curva de calibración Absorbancia Vs Concentración. 
 

Metodología para la determinación de peróxido de hidrógeno. 
 

Tomar una alícuota de 5 mL de peróxido 
de hidrógeno a determinar 

 
 
 
 
 Agregar 5 mL de sulfato de titanio y 

completar con agua destilada hasta la 
marca de aforo (50 mL)

 
 
 
 

Efectuar la lectura a 410 nm en el 
espectrofotómetro Spectroquant Nova 

60 Merk  

 
 
 
 
 
Determinación de Fe (II), Método de la fenantrolina. 
 
Los iones ferrosos (Fe2+) en solución reaccionan con 1-10-fenantrolina para formar un 
compuesto de color rojo-naranja, el cual es un quelato de tres moléculas de fenantrolina por 
cada átomo de hierro ferroso.  
 
La intensidad del color de la solución es dependiente de la acidez en un rango de pH de 2-9. 
 
El método presenta interferencias bebido a la presencia de plata, cobalto, níquel, cobre y 
bismuto que se encuentren disueltos en la solución. 
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Determinación de Fe2+

 
 

En un matraz de 50 mL agregar 25 mL 
de muestra

 
 
 
 

Adicionar 4 mL de Acetato de sodio 
(10%) 

 
 
 
 
 Adicionar 2.5 mL de Fenantrolina  
 
 

Adicionar 0.5 mL de Hidroxilamina  
 
 

Aforar el matraz hasta aforo y verter la 
muestra en la celda del 

espectrofotómetro 

 
 
 
 
 
 

Efectuar la lectura a 510 nm en el 
espectrofotómetro Spectroquant Nova 

60 Merk 

 
 
 
 
 
 
 
 
Determinación de Fe (III) 
 
La cuantificación del (Fe3+) se efectúa mediante la diferencia entre el hierro ferroso y hierro 
total. 
El hierro total es determinado mediante el kit (Merk), utilizando un reactivo (Ferrospectral), 
reaccionando con los compuestos de hierro.  
 
La metodología consiste en tomar 5 mL de muestra y agregarle 3 gotas del reactivo 
Ferrospectral, agitar suavemente, dejar reposar por 5 minutos, tomar la muestra y se lee 
directamente la concentración de hierro total en mg/L, por medio de un espectrofotómetro 
(Spectroquant). 
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Los iones Fe3+ se obtienen mediante la siguiente expresión: 

TotalFeIIIFeIIFe =+ )()(  
 

Metodología para la determinación de Fe3+

 
 

En un tubo de ensaye agregar 5 mL de 
muestra 

 
 
 
 
 
 Adicionar 3 gotas del reactivo 

Ferrospectral  
 
 
 

Proporcionar una suave agitación y dejar 
reposar por 5 minutos 

 
 
 
 
 

Introducir la muestra en la celda del 
espectrofotómetro 

 
 
 
 

Efectuar la lectura en el 
espectrofotómetro Spectroquant Nova 

60 Merk  a 510 nm 

 
 
 
 
 
Determinación de Fenol 
 
Los fenoles así como sus derivados son sustancias que pueden aparecer en las aguas 
residuales.  
 
El método utilizado es el espectrofotométrico a 270 nm con luz UV el método es efectivo para 
muestras que contengan hasta 80 mg/L.   
 
Para la construcción de la curva de calibración se procedió a realizar lo siguiente: 
 
Se prepararon muestras de fenol con concentraciones conocidas de 2.5, 5 10, 20, 30, 40  y 
50 mg/L. 
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Como blanco se utilizó sólo agua destilada y se procedió a medir las absorbancias con una 
longitud de onda de 270 nm y se construye la curva de calibración Absorbancia Vs 
Concentración. 
 
 

Metodología para la determinación de fenol 
 
 

Tomar 1 mL la muestra de fenol a 
determinar  e introducirlo a la celda 

 
 
 
 
 Proceder a realizar lectura a 270 nm en 

el espectrofotómetro Milton ROY 21D.  
 
 
Metodología para la preparación de las soluciones para la determinación del peróxido de 
hidrógeno y de hierro ll. 
 

Preparación de sulfato de titanio (TiSO4) para la determinación de peróxido de hidrógeno. 
 

Pesar 1.0 g  de óxido de titanio en la 
balanza analítica 

 
 
 
 
 

Disolverlo con 100 mL de  H2SO4 
concentrado 

 
 
 
 
 

Aforar los 100 mL de la solución anterior 
a 500 mL con agua destilada (1:5) 

Dejar en digestión  a 180 C0 por un 
periodo de tres días, para una disolución 

total. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Si es necesario filtrar (fibra de vidrio), 
tapar y etiquetar 
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Preparación de la solución de fenantrolina al 1% para la determinación del hierro ll. 

 
 
 Pesar 0.1 g  de Fenantrolina en la 

balanza analítica  
 
 

Hervir 99.09 mL de agua destilada para 
disolver el reactivo. 

 
 
 
 
 
 Someter a un filtrado la solución 
 
 
 
 

Dejar enfriar, tapar y etiquetar  
 
 
 

Preparación de la solución acetato de sodio al 10 %  para la determinación del hierro ll. 
 
 Pesar 10.0 g  de acetato de sodio  en la 

balanza analítica  
 
 
 
 

Agregar  90.00 mL de agua destilada 
para disolver el reactivo  

 
 
 
 

Someter ha filtrado la solución si así lo 
requiere 

 
 
 
 
 
 Tapar y etiquetar 
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Preparación de la solución de hidroxilamina al 10%  para la determinación del hierro ll. 

 
Pesar 10.0 g  de Hidroxilamina  en la 

balanza analítica 
 
 
 
 

Agregar  90.00 mL de agua destilada 
para disolver el reactivo 

 
 
 
 
 Someter a filtrado la solución si así lo 

requiere  
 
 
 

Tapar y etiquetar  
 
 
 

Preparación de la solución de H2SO4 1:3 
 
 

A un vaso precipitado adicionar 3 
volúmenes de agua destilada 

 
 
 
 
 

Adicionar un volumen de ácido sulfúrico  
 
 
 

Tapar y etiquetar  
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Construcción de curvas de calibración. 
 
Curva de calibración del peróxido de hidrógeno. 
Se utilizó la técnica espectrofotométrica (fotoeléctrica) basada en la medida de la intensidad 
del color en soluciones de peróxido de hidrógeno tratadas con sulfato de titanio. 
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Figura  A 1.0  Curva de calibración del peróxido de hidrógeno. 

 
Curva de calibración del Fe2+

Se utilizó la técnica espectrofotométrica (fotoeléctrica) basada en la medida de la intensidad 
del color en soluciones, método de la fenantrolina. 
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Figura  A 2.0  Curva de calibración del Fe2+. 
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Curva de calibración del fenol 
 
Se utilizó la técnica espectrofotométrica en UV. 
 

y = 74.604x + 0.0549
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Figura  A 3.0  Curva de calibración del fenol. 
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Metodología para el uso de los equipos. 
 
 

Uso del colorímetro 
 
 Tomar un blanco de agua destilada, 

verterlo en la celda hasta la marca y 
tapar 

 
 
 
 
 
 

Insertar la celda en el colorímetro de ion 
específico HANNA HI93727, girar la tapa 

hasta que las cuñas coincidan 
 
 
 
 
 
 

Encender el aparato, calibrarlo 
oprimiendo el botón “zero” 

 
 
 
 
 

Enjuagar la celda con agua destilada y 
verter la muestra en la celda hasta la 

marca y tapar 

 
 
 
 
 
 
 Efectuar la lectura oprimiendo el botón 

“read”, el resultado se da en unidades de 
color platino.-cobalto (Pt-Co) 
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Uso del Espectrofotómetro Spectroquant Nova 60 Merk. 
 
 

Conectar el aparato a la toma de 
corriente, mediante el levantamiento de 

la tapa se encenderá

 
 
 
 

Poner el aparato a modo de Absorbancia 
mediante las teclas, el display aparecerá 

insertar cubeta o iniciar medida

Enjuagar la celda con agua destilada y 
verter la muestra en la celda hasta la 

marca 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Ajustar el valor a la unidad deseada 
mediante los botones 8 para aumentar y 

el 2 para disminuir dicho valor

 
 
 
 
 
 

Efectuar la lectura oprimiendo el botón 
“enter”, el resultado se da en unidades 

de nm

 
 
 
 
 

Insertar la celda con la solución deseada 
y oprimir nuevamente “enter” 
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Uso del Espectrofotómetro  Spectronic 21D 
Milton Roy 

 
 

Conectar el aparato a la toma de corriente, 
automáticamente se encenderá

 
 
 
 

Encender la lámpara “Deuterium- UV”, 
colocarla el botón del calibrador   

“Sensitivity” en “M”, sostener el botón 
“Starter” durante 30 segundos 

 
 
 
 
 
 
 

Sacar el botón selección “VIS –UV”, 
enjuagar la celda con agua destilada y fijar 
longitud de onda a 270 nm, mediante una 

perilla circular 

Poner el aparato a modo de Absorbancia 
(Absorbance) mediante la tecla, “Mode” en el 

display aparecerán valores 

Con el botón “increase” calibrar hasta que el 
display marque el valor de cero. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Enjuagar la celda con agua destilada y 

posteriormente Introducir el blanco 
asegurándose de cerrar la tapa

Efectuar la lectura, el resultado se da en 
unidades de nm 

Insertar la celda con la solución deseada y 
nuevamente leer el resultado 
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Metodología para el uso del potenciostato 

 
 

Encender  el aparato mediante el regulador de 
corriente, encender la computadora e introducir 

password 

 
 
 
 
 

Seleccionar el Software Volta Master 4.0  
 
 
 

Colocar el electrodo de referencia a la solución de 
trabajo y conectarlo al aparato en la entrada (REF) 

 
 
 
 
 Colocar el electrodo de trabajo a la solución y 

conectarlo al aparato en la entrada (WORK)  
 
 
 

En el menú seleccionar “file” seguidamente 
seleccionar  “new” 

Colocar el contra-electrodo a la solución de trabajo y 
conectarlo al aparato en la entrada (AUX) 

Todos los electrodos se colocarán cuando el 
potenciostato este apagado (CELL) 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Seleccionar secuencia “settings”  
 
 
 

Seleccionar la modalidad de “Open Circuit Potencial” 
(OCP) 

Introducir valores en la ventana de dialogo en base a 
los parámetros que se deseen utilizar 
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Si se desea trabajar por ciclos de potencia 

seleccionar “add” “potential ciclic curren volt” 
 
 
 
 
 
 Introducir valores en la ventana de dialogo en base a 

los parámetros que se deseen y teclear  “ok”  
 

Introducir valores en la ventana de dialogo en base a 
los parámetros que se deseen y teclear  “ok” 

Si se desea trabajar a potencial constante 
seleccionar “add” “cronoamperometría” 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Oprimir el botón de “power” del aparato y oprimir el 

botón “Cell on”  
 
 
 
 Para el apagado oprimir el botón de “Cell on” 

seguidamente oprimir el boton de “power”  
 
 
 
 

Retirara los electrodos y en caso de continuar con 
los experimentos preparar nuevamente la celda  
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Planos constructivos de las celdas. 
 
Piezas que integran a los reactores electroquímicos 
 
Las partes que integran a los reactores electroquímicos son detalladas en esta sección, así 
como las especificaciones, materiales y su ensamblado. 
 
Las configuraciones eléctrica e hidráulica poseen un arreglo el cual proporciona la menor 
caída de potencial dentro de la celda, así como la máxima transferencia de masa, tomando 
como punto de partida la forma y el tipo de electrodos a utilizar. 
 
El tipo de electrodos escogidos son electrodos planos conocidos como bidimensionales. 
 
El primer reactor requiere la utilización de un electrodo que proporcione una gran área de 
contacto que favorezca de manera significativa la reducción de oxígeno. 
 
La forma del reactor está basada en los reactores tubulares, acomodado de forma vertical, 
con lo cual se tiene el cuerpo del sistema. 
 
El reactor está integrado en tres piezas de cristal acrílico de forma circular a manera de 
discos los cuales conforman la base y la tapa, el sistema de sellado es mediante aros sellos 
a presión, conformando el cuerpo del reactor un cilindro. 
 
Las tapas así como el cuerpo están construidas de cristal acrílico, las tapas  sirven como 
medio de soporte para el electrodo (ánodo), el cristal acrílico fue seleccionado por ser inerte 
al ataque químico y al mismo tiempo aislante eléctricamente para evitar corto circuito. 
 
En base a la literatura se optó por la utilización de una barra de grafito de forma cilíndrica, 
éste será utilizándolo como cátodo. 
 
Conforme a la configuración del sistema, se utilizarán un electrodo bidimensional plano para 
la generación de Fe2+, utilizando una malla de acero comercial. 
 
La forma cilíndrica de la celda así como la disposición de los electrodos permite tener la 
alimentación y agitación perpendicular a las líneas de corriente, flujo conocido como flow-by, 
teniéndose una distribución uniforme de los potenciales y una disminución de la caída de 
potencial al disminuir las distancias entre los electrodos. 
 
Las reacciones químicas en la celda que son efectuadas en el electrolito soporte, que pasa a 
través de los electrodos, esto permite generar líneas de corriente que favorecen la 
distribución del potencial, conservando la selectividad de las reacciones. 
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Dos placas de cristal acrílico fueron moldeadas en forma circular y fueron perforadas en la 
parte central a manera de tapa y fondo del reactor, esto con el fin de permitir el paso de la 
alimentación así como de la salida del la solución a tratar. 
 
Las perforaciones son hechas en la parte central, lateral, en las orillas se tienen pequeñas 
perforaciones por las cuales se introducen los cables de distribución de corriente anódica y 
catódica, cuya función es establecer el contacto eléctrico entre el electrodo y el circuito 
exterior. 
 
El reactor utiliza un cable plástico como una barrera física aislante para que los electrodos no 
establezcan contacto entre ellos y no provocar un corto circuito. 
 
La utilización del acrílico se caracteriza por ser inerte químicamente el cual no reacciona con 
el electrolito ni con el reactivo formado. Adicionalmente posee una  gran estabilidad 
mecánica. 
 
El reactor debe permanecer perfectamente sellado para garantizar una estanqueidad por lo 
que no se deberán presentar fugas.  
 
A continuación se muestran los diagramas de cada pieza que integran este reactor. 
 
 
Materiales de construcción del reactor electroquímico DC-R-01 
 
Un aspecto muy importante fue la selección óptima de cada uno de los materiales de 
construcción del reactor, procurando que estos tuvieran varias características como son: 
resistencia química, resistencia mecánica, casi nula reactividad con el electrolito y con los 
reactivos obtenidos, materiales de fácil adquisición así como duraderos.  
 
En este apartado se dará una breve descripción de las características de cada uno de los 
materiales utilizados. 
 
Acero inoxidable 
 
El acero inoxidable es una aleación ferrosa con un porcentaje bajo de cromo; al efectuar la 
adición de otros elementos permite formar una amplia variedad de aleaciones, conocida 
como familia de los aceros inoxidables. 
 
El cromo es el elemento que confiere resistencia a la corrosión y el níquel ayuda a mejorar 
las propiedades mecánicas del acero inoxidable. 
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Las características propias del acero inoxidable son: 
 
Alta resistencia a la corrosión. 
Inerte químicamente. 
Inerte biológicamente. 
Buena conductividad eléctrica. 
Buena conductividad térmica. 
Fácil limpieza. 
 
El acero inoxidable químicamente es inatacable, pero no del todo dependiendo de varios 
factores como es el tipo de acero y las condiciones del medio en que se encuentre expuesto; 
la corrosión del acero se presenta bajo las siguientes situaciones: 
 
Corrosión uniforme (medios muy ácidos). 
Corrosión intergranular, se presenta cuando el acero posee un contenido bajo en carbono; el 
titanio contribuye a evitar este problema.  
Corrosión por picado. Perforaciones localizadas, mientras el resto de la superficie permanece 
inalterada, se presenta en medios donde existen mezcla de cloruros y medios salinos. 
Corrosión cavernosa. Producida por la formación de un circuito electroquímico debido a una 
aireación diferente.  
Corrosión galvánica, consecuencia del contacto entre dos metales cuyas propiedades 
electroquímicas son diferentes, formándose un circuito electroquímico. 
 
La industria, ha dividido los tipos de acero inoxidable en tres grandes grupos por su 
aplicación y composición: 
 
Austenítico (resistencia muy alta a la corrosión) 
Ferríticos (resistencia media a la corrosión, baratos) 
Martensítico (propiedad de tener una dureza muy elevada) 
 

Elemento Porcentaje 
C 0.08 

Mn 2.00 
Si 1.00 
Cr 18.0-20.0 
Ni 8.0-10.5 
P 0.045 
S 0.03 

Otros 0.010 
Tabla  A 1.0  Composición acero inoxidable ASTM 304 empleado como soporte para la 

electrodeposición de la PAni (celda electroquímica dividida). 
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Hierro 
 
Constituye uno de los componentes más comunes en la corteza terrestre bajo la forma de 
numerosos compuestos, como los óxidos (hematites, Fe2O3; magnetita, Fe3O4) de 
características muy metálicas, se oxida fácilmente por el oxígeno del aire (óxido hidratado de 
hierro) es atacado por los ácidos minerales, sus compuestos se refieren generalmente a los 
grados de oxidación 2+ y 3+. 
 
La sales férricas en solución acuosas se hidrolizan fácilmente, la mayor parte de la química 
del hierro sobretodo en solución es referible a la formación de complejos, en su calidad de 
elemento de transición el hierro tanto divalente como trivalente muestra una elevada 
capacidad para coordinar iones o moléculas, donde deriva la gran variedad de coloración de 
las soluciones ferrosas y férricas. 
 
Acrílico 
 
Las resinas acrílicas, llamadas también acrílicos, se obtienen por la manipulación de los 
acrilatos u otros monómeros que contengan el grupo acrílico. 
 
Los compuestos acrílicos son termoplásticos (capaces de ablandarse o derretirse con el calor 
y volverse a endurecer con el frío), impermeables al agua, y tienen densidades bajas.  
 
También se usan en la fabricación de pinturas que secan rápidamente, sin cambiar de color y 
no oscurecen con el tiempo. Se los usa mayormente en la fabricación de cubiertas y 
cerramientos de lugares como piscinas por su transparencia, resistencia a la intemperie y 
buena resistencia al ataque químico. 
 
 
Reactor electroquímico DC-R-02 
 
El reactor número dos mantendrá la misma área de contacto que el DC-R-01. 
 
Basados en la configuración del reactor, (forma tubular) se optó por utilizar un electrodo 
bidimensional plano (en forma de malla) para la oxidación anódica, los  ánodos será de Ti 
como material de soporte y testigo, Ti recubierto por RuO2 y finalmente Ti cubierto por una 
aleación de PtPdO. 
 
El cátodo propuesto es una barra de grafito, este electrodo fue seleccionado para evitar 
interferencias en la celda y poder cuantificar de la manera más adecuada la cantidad de 
sustancia oxidada dentro de la celda.  
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La disposición de los electrodos nos permite tener una agitación perpendicular a las líneas de 
corriente, conocido como flow-by, teniéndose una distribución uniforme de los potenciales, 
con una disminución de la caída de potencial y un ahorro energético, favoreciendo la 
transferencia de masa y manteniendo la selectividad de las reacciones. 
 
Al igual que el anterior reactor, se tienen dos placas de cristal acrílico en forma circular que 
fueron perforadas en la parte central a manera de tapa y fondo del reactor, al mismo tiempo 
sirven como medio de soporte para los electrodos. 
 
Las perforaciones son para proporcionar el paso a la alimentación así como de la salida de la 
solución a tratar, las perforaciones son hechas en la parte central, lateral, en las orillas se 
tienen pequeñas perforaciones para introducir los cables de distribución de corriente anódica 
y catódica. 
 
La celda utiliza una separación mediante un cable plástico para que los electrodos no 
establezcan contacto entre ellos. 
 
Materiales de construcción del reactor electroquímico DC-R-02 
 
Titanio 
 
Elemento que se encuentra en pequeñas cantidades, sus minerales característicos se 
reducen al rutilio (bioxido, TiO2) y algunos titanatos, como ilmenita, FeTiO3, Perowskit, 
CaTiO3 y titanita.  
 
Este metal posee un punto de fusión de 1800 0C y un punto de ebullición por encima de los 
3000 0C.  
 
A temperatura ambiente es estable al aire; al calor rojo arde originando TiO2; también arde 
en atmósfera de nitrógeno formando el nitruro, es atacado por el ácido clorhídrico, pero no 
por el nítrico. 
 
En estado elemental se emplea para aceros especiales, ya que su presencia en aleaciones 
confiere a los aceros unas características de resistencias a elevadas temperaturas, al tiempo 
en que mantiene sus principales propiedades mecánicas.  
 
El compuesto más importante del titanio corresponde al grado de oxidación +4, que es el 
bióxido que se usa como pigmento blanco (blanco de titanio) de un poder de recubrimiento  
muy elevado. Actualmente se esta utilizando en fotoquímica para procesos de eliminación de 
contaminantes al ser irradiados con luz ultravioleta. también en procesos de manufactura en 
joyería 

205 



ANEXOS 

Platino 
 
Elemento metálico, junto con el paladio y con dos aleaciones naturales, platino iridio e iridio 
osmio forma parte del grupo de los elementos nativos del platino. 
 
Se presenta casi siempre en pequeños gránulos o escamillas de color gris claro, brillante en 
extremo maleable y dúctil con elevadísimos pesos específicos con un peso molecular de 
195.09 UMA. 
 
El platino se utiliza para recipientes de laboratorio (crisoles) aparatos eléctricos, catalizadores 
electrodos y joyería. Si aparece finamente dividido presenta notables propiedades catalíticas; 
presenta propiedades características de los metales nobles, dada su gran dificultad para 
oxidarse. 
 
Los compuestos de este elemento corresponden casi siempre al grado de oxidación 4+ y más 
raramente al 2+. 
 
Este metal se adquirió a Sigma Aldrich en forma de hoja con un espesor de 0.127 mm y una 
pureza del 99.9%   
 
Paladio 
 
Metal ligero blanco de plata, perteneciente a la familia del platino (grupo VIII) con un peso 
molecular de 106.4 UMA, se encuentra en la naturaleza unido al oro o bien a minerales de 
selenio, se utiliza como catalizador en los procesos de hidrogenación, evolución de 
hidrógeno, joyería, etc. 
Se comporta como divalente y tetravalente, dando lugar a compuestos paladiosos y 
palúdicos. 
 
El paladio utilizado para el recubrimiento fue adquirido a Sigma-Aldrich Química, bajo la 
modalidad de alambre con un diámetro de 1.0 mm y una pureza del 99.9%. 
 
Rutenio 
 
Elemento metálico de color gris acerado, muy frágil, funde a 2000 0C. Si se encuentra muy 
finamente pulverizado se oxida en contacto con el aire formando el sesquióxido, inestable 
Ru2O3. 
 
Da lugar a sales simples y complejas y si posee elevados grados de oxidación a los 
rutenatos, perrutenatos y el tetróxido. 
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El rutenio utilizado para el recubrimiento fue adquirido a Sigma-Aldrich Química, bajo la 
modalidad de cloruro de rutenio (RuCl3.3H2O) con una pureza del 99.9%. 
 
Especificaciones y diagrama del reactor electroquímico DC-R-01 
 
El reactor electroquímico lo constituyen los siguientes elementos: 
 
Un cilindro como carcasa principal, de cristal acrílico con 270 mm de altura, 58 mm de 
diámetro interno, 64 mm de diámetro externo y 3 mm de espesor. 
 
Un cinta plástica como separador de electrodos de 1.0 mm de espesor. 
 
Una tapa superior de cristal acrílico con 6 mm de espesor, un diámetro inferior de 58 mm, 
ceja de 3 mm de altura, la tapa tendrá  cinco perforaciones dos de las cuales poseerán un 
diámetro de 5 mm a ambos lados y una perforación de 7 mm  en la parte central, dos orificios 
a ambos lados donde se introducirán los cables distribuidores de corriente con un diámetro 
de 2.5 mm. 
 
Una tapa de fondo de cristal acrílico con 9 mm de espesor y un diámetro inferior de 58 mm, 
tendrá tres perforaciones, una central de 2 mm de diámetro, una lateral izquierda de 7 mm de 
diámetro y uno lateral derecho de 5 mm de diámetro. 
 
Tres coples de acrílico con 20 mm de altura, 5 mm de diámetro exterior y anillo central de 10 
mm de diámetro que permite el paso de una manguera y sirven como medio de conexión con 
las bombas peristálticas que promueven el flujo de electrolito, alimentación y salida de 
solución tratada. 
 
Tres barras de acero inoxidable comercial de ¼ pulgadas, roscadas con 5 hilos en ambos 
lados, seis mariposas roscadas de ¼ de pulgada. 
 
Un difusor de aire de 10 mm de alto, con un diámetro de 9.8 mm, un soporte de 10 mm de 
alto por 5 mm de diámetro, con un anillo intermedio de 9.8 mm de diámetro y un espesor de 
3 mm. 
Tres metros de manguera de 7 mm de diámetro. 
 
Dos caimanes de pinza dentada (blanco y rojo). 
Una malla de acero comercial o acero dulce que funciona como ánodo de sacrificio, 150 mm 
de alto, y 170 mm de largo el cual estará enrollado con un área superficial de 192.64 cm2. 
 
Una barra de grafito como cátodo de 102 mm de altura y 20  mm de diámetro, área 
superficial de 35.8 cm2. 
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El esquema  muestra la forma y dimensiones de la celda electroquímica. 
 

 

64 mm 

Espesor 3 mm 

58 mm 

Figura  A 4.0  Carcasa de cristal acrílico que conforma el cuerpo del reactor  electroquímico DC-R-01. 
 
 
 
 6 mm
 58 mm
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  A 5.0  Tapa superior de la carcasa del reactor electroquímico DC-R-01 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  A 6.0  Tapa inferior de la carcasa del reactor electroquímico DC-R-01. 

 

7 mm
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9 mm 

10 mm 

10 mm 
3 mm 

18 mm 

8.5 mm 

10 mm 

 

20 mm 

8.5 mm 

5 mm 

10 mm 

 
Figura  A 7.0  Sistema de aireación, difusor, base de difusor, cople para manguera del reactor 

electroquímico  DC-R-01. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

5 mm

10 mm

10 mm

25 mm

10 mm

5 mm

 
Figura  A 8.0  Sistema de acoplamiento para alimentación, purga de oxígeno, salida de solución 

tratada, para reactor DC-R-01. 
 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

150 mm

51 mm

 
 

Figura  A 9.0  Electrodo de malla de acero dulce DC-R-01. 
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Esta imagen muestra las dimensiones de las malla de hierro la cual proporcionará el Fe2+ 
como ánodo de sacrificio. La forma reticular y cilíndrica proporciona una buena distribución 
de corriente y de flujo del electrolito hacia el interior del reactor. 
 
 
 

Cople de alimentación 

Tapa superior de 
cristal acrílico Entrada de 

corriente 

Cople de venteo  

Carcasa exterior 
del reactor, cristal 
acrílico  Electrodo 

de grafito 
(cátodo) 

Electrodo de 
acero dulce 
(ánodo) 

Tapa de cristal acrílico 

Difusor de aire 
para turbulencia 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  A 10.0  Integración de las piezas del Rector electroquímico DC-R-01 
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Especificaciones y diagrama del reactor electroquímico DC-R-02. 
 
El reactor  electroquímico DC-R-02  lo  constituyen los  siguientes elementos: 
 
Un cilindro como carcasa principal, de cristal acrílico de 270 mm de altura, 58 mm de 
diámetro interno, 64 mm de diámetro externo y 3 mm de espesor. 
 
Un cable plástico como separador de electrodos con 1.0 mm de espesor. 
 
Una tapa superior de cristal acrílico con 6 mm de espesor, un diámetro inferior de 58 mm, 
ceja de 3 mm de altura, la tapa tendrá  cinco perforaciones dos de las cuales poseerán un 
diámetro de 5 mm a ambos lados y una perforación de 7 mm  en la parte central, dos orificios 
a ambos lados donde se introducirán los cables distribuidores de corriente con un diámetro 
de 2.5 mm. 
 
Una tapa de fondo de cristal acrílico con 9 mm de espesor, y un diámetro inferior de 58 mm, 
tendrá dos perforaciones, una central de 7 mm de diámetro y una lateral izquierda de 5 mm 
de diámetro. 
  
Tres coples de acrílico con 20 mm de altura, 5 mm de diámetro exterior y anillo central de 10 
mm de diámetro, que permite el paso de una manguera y sirven como medio de conexión 
con las bombas peristálticas que promueven el flujo de electrolito, alimentación y salida de 
solución tratada. 
 
Tres 3 metros de manguera de 7 mm de diámetro. 
 
Dos caimanes de pinza dentada (blanco y rojo). 
 
Una malla de Ti  como ánodo de 150 mm de altura y 178  mm de largo el cual se enrollará 
una sola vez con una área de 156 cm2. 
 
Una malla de Ti/RuO2  como cátodo de 148 mm de altura y 178  mm de largo el cual se 
enrollará una sola vez, con una área de 145.2 cm2. 
 
Una malla de Ti/PtPdO  como ánodo de 149 mm de alto y 178 mm de largo que se enrollará 
una sola vez, con una área de 165.3 cm2.  
 
Las dimensiones y el esquema del reactor DC-R 02 se muestra a continuación. 
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64 mm

5 mm 7 mm

3 mm 
9 mm

58

2 mm

mm
 
 
 

Figura  A 11.0 Tapa superior de la carcasa  celda DC-R-02. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

64 mm 

5 mm 

3 mm 

58 mm 

7 mm 9 mm 

 
Figura  A 12.0  Tapa inferior de la carcasa del reactor DC-R-02. 

 

10 mm

10 mm
2 mm 

25 mm
5 mm

Figura  A 13.0  Sistema de acoplamiento para alimentación, salida de solución tratada, venteo,  
reactor electroquímico  DC-R-02. 
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51 mm 

149mm 

 
Figura  A 14.0  Electrodo de Ti/PtPdO para el reactor electroquímico DC-R-02. 

 

 

148 mm

51 mm

Figura  A 15.0  Electrodo de Ti/RuO2, para el reactor electroquímico  DC-R-02. 
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Cople de 
alimentación  

Salida flujo de 
solución tratada 

Cople de 
venteo 

Tapa superior 
de cristal 
acrílico

Cople de difusor 
de aire 

Entrada de 
flujo para 
turbulencia  

Electrodo de 
grafito 

Tapa inferior 
de cristal 
acrílico 

Cople de salida 
solución tratada 

Electrodo de 
Ti, Ti/RuOx y  
Ti/PtPdOx

Carcasa de cristal 
acrílico  

Difusor de aire 

 
 

Figura  A 16.0  Integración de las piezas que conforman al reactor electroquímico DC-R-02 
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Consideraciones  para el  funcionamiento de los reactores electroquímicos. 
 
Antes de arrancar el equipo es necesario tener en cuenta algunos aspectos previos: 
 
Cuando se vaya a montar al electrodo cubierto de polianilina en la celda separada por 
membranas; es conveniente tener excesivo cuidado de no forzar su acomodo ya que el 
recubrimiento podría desprenderse y perder toda efectividad para el cual fue concebido.  
 
Cuando no se utilice es conveniente dejarlo en un lugar seco y alejado de la luz ya que el 
recubrimiento cambia de coloración al estar expuesto al medio ambiente provocando una 
oxidación del material. 
La malla de acero dulce (electrodo de sacrificio) debe limpiarse antes y después de cada 
experiencia para remover las posibles impurezas de óxido o suciedad que estuviese adherida 
a la superficie. 
 
Por lo que concierne a  los cuidados brindados al  electrodo de Fe,  consisten en dejar 
perfectamente limpio y seco, ya que es muy fácil que se forme  herrumbré en la superficie. 
 
En las perforaciones (2.5 mm) en que se introducirán los cables distribuidores de corriente, 
dichas perforaciones deberán sellarse con gel de silicón, ya que es inerte y resiste a los 
ataques químicos. 
 
Cuando se armen los reactores, en la zona de juntas sé debe tener cuidado al apretarse sólo 
lo suficiente, para evitar dañar la carcasa de cristal acrílico y evitar su ruptura. 
Los coples de purga de aire, alimentación y salida de reactivos deberán ser sellados 
exclusivamente por cinta de teflón. 
 
Técnica de trabajo para los reactores: 
 
Inspeccionar cada uno de los electrodos de trabajo antes de proceder con el montaje de 
celda. 
 
Lavar cada uno de los electrodos para desprender cualquier impureza que pudiese afectar o 
interferir en la cuantificación de las especies de interés. 
 
Ajustar sólo lo necesario las tapas superiores para evitar fugas.  
Conectar las mangueras de alimentación y de aireación a las bombas peristálticas y de 
diafragma correspondientes. 
 
Inundar al reactor con el electrolito o solución a tratar asegurándose de que el flujo de 
entrada y salida sea constante.  
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Cuando el reactor correspondiente se encuentre inundado, se procede a conectar las fuentes 
de poder.  
 
Funcionamiento eléctrico 
 
Los reactores DC-R-01 y DC-R-02 cuentan con un arreglo muy favorable para evitar al 
mínimo las caídas de potencial debido a las pequeñas distancias que existen entre  ánodo y 
cátodo por lo que no es necesario imponer diferenciales de potencial demasiado grandes 
para poder vencer las resistencia eléctrica. 
La fuente de poder se conecta al reactor que este en operación. 
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Preparación de los electrodos empleados. 
 

Preparación de electrodos recubiertos de polianilina 
 
 

El electrodo de trabajo fue sometido durante 5 
minutos a una solución de HF y H3PO4 (picado) 

 
 
 
 
 

Inmediatamente fue lavado con agua destilada para 
posteriormente ser enjuagada por agua desionizada  

 
 
 
 

El electrodo de trabajo previamente tratado será 
sumergido a la solución 

Una vez seca fue sometida a un proceso de secado 
en una estufa a 150 0C, La solución contendrá 2 M 

de ácido fosfórico y  0.5 M de anilina
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Encender el potenciostato y seleccionar el software 
Volta Master 4.0 Colocar el electrodo de referencia el 

auxiliar y el de trabajo 

 
 
 
 
 
 

En el menú seleccionar “file” seguidamente 
seleccionar  “new” Seleccionar secuencia “settings” 

 
 
 
 
 Seleccionar la modalidad de “Open Circuit Potencial” 

(OCP) 
Introducir valores en la ventana de dialogo en base a 

los parámetros que se deseen cuantificar 

 
 
 
 

Si se desea trabajar por ciclos de potencia 
seleccionar “add” “potential ciclic curren volt” 
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Introducir valores en la ventana de dialogo en base 

a los parámetros que se deseen cuantificar y 
teclear  “ok” 

 
 
 
 
 
 Una vez realizado el depósito, lavar con una 

solución igual a la que se utilizó como dopante.  
 
 
 

 
 
 

Realizar un ultimo lavado con agua destilada y 
posteriormente lavar con agua bidestilada, 

finalmente dejar secar con el ambiente 

 
Metodología para la deposición de RuO2 sobre Ti 

 
 
 
 
 
 

“Lijado” de la superficie de titanio, 
mecánicamente. 

 
 
 
 

Colocar el titanio en recipiente plástico y 
agregar una solución ácida (piked) durante  

20 minutos. 

 
 
 Lavar con agua destilada y secar con aire 

caliente, una vez seco el metal se limpia  con 
una solución de acetona 

 
 
 
 
 

Se trata durante 1 hora con una disolución de 
HCl al 20% a 80°C. 

Se enjuaga con agua bidestilada y se seca 
con aire caliente. 

 
 
 
 
 
 
 

Cuando el material se encuentra 
completamente seco se aplica la disolución 

de trabajo, RuCl3. 3H2O. 
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La superficie es secada con aire caliente y 
posteriormente en una estufa a 100 0C por 10 

minutos. 

 
 
 
 
 
 

Colocarla en un horno a 400°C durante 10 
minutos. 

El material  seco es sometido nuevamente a 
calcinación a 500 0C durante una hora. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 

Metodología para la deposición de PtPdO sobre Ti. 
 

“Lijado” de la superficie de titanio, 
mecánicamente. 

 
 
 
 

Colocar el titanio en recipiente plástico y 
agregar una solución ácida (piked) el baño no 

será mayor a 20 minutos. 

Lavar con agua destilada y secar con aire 
caliente, una vez seco el metal se limpia  con 

una solución de acetona. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 Se trata durante 1 hora con una disolución de 

HCl al 20% a 80°C. 
Se enjuaga con agua bidestilada y se seca 

con aire caliente. 

 
 
 
 

Cuando el material se encuentra 
completamente seco se aplica la disolución 

de trabajo, precursor PtPd. 
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Colocarla en un horno a 400 0C durante 10 
minutos, esta operación se repite hasta que 

se alcanza el espesor deseado. 

La superficie es secada con aire caliente y 
posteriormente en una estufa a 100 °C por 10 

minutos. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

El material  seco es sometido nuevamente a 
calcinación durante una hora a 450 0C. 

 
 
 
 
 
Remoción de fenol, electroFenton celda dividida. 
 
Metodología para las pruebas de remoción de fenol empleando reactivo químico y celda 
electroquímica separada por membranas. 
 
Determinación de remoción de fenol 
 
En este apartado se cuantificó la cantidad de fenol removido en una solución sintética 
(concentración de 100 mg/L), mediante el reactivo de Fenton, para lo cual se utilizó una 
concentración fija de H2O2 y una solución se sulfato ferroso. 
 
Posteriormente se realizó una comparación entre Fenton clásico y el reactivo de Fenton 
electrogenerado mediante un reactor electroquímico bajo las mejores condiciones obtenidas 
en trabajos anteriores. 
 
Con base en la literatura, las relaciones sugeridas para el fenol y sales de hierro son de 
100:1 respectivamente (Wang Y. T  1991), la relación existente entre en H2O2 y Fe2+ es de 
40:1 hasta valores de 10:1, obteniéndose mejores resultados con relaciones de 20:1 (He  et  
al., 2004).   
 
El sistema electroquímico que se empleo así como la celda es mostrada en las figuras 3.2  y  
3.3. 
 
Los reactivos empleados fueron grado analítico, el agua con la que se prepararon las 
disoluciones fue destilada (Modulab Analytica). 
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1. Se preparó una solución de fenol, con una concentración de 325 mg/L. 
2. Solución preparada de H2O2 20 mg/L (Reactivo de T.J BAKER).  
3. Solución de FeSO4

.7H2O, 1.08*10-4  M (se busca que reaccione solamente 6 mg/L de 
Fe). 

4. Salida en el reactor electroquímico de H2O2 (se ajustó a 20 mg/L). 
5. Salida en el reactor electroquímico (se ajustó a Fe 

2+  6 mg/L). 
6. Solución preparada de ácido sulfúrico (98.8%) relación 1:3 (Reactivo de T.J BAKER). 
7. El pH se midió por medio del equipo pH–metro, Orion Model 720 A, y la determinación 

de fenol mediante el espectrofotómetro Spectronic 21D (MILTON  ROY). 
 
El  experimento se dividió en dos etapas. 
 
La primera etapa consistió en determinar el intervalo de concentración del fenol para el cual 
es efectivo el reactivo de Fenton, utilizando una concentración de 20 mg/L por parte del H2O2 
y 6 mg/L por parte de la sal de hierro, dicha concentración fue capaz de proporcionar un 
porcentaje de remoción;  el seguimiento fue por espectrofotometría a una longitud de onda 
de 270 nm (UV), las cantidades de las alícuotas fueron: 6 mL, 8 mL, 10 mL, y 15 mL 
(considerando el efecto dilución se tienen: 9, 11, 15 y 25 mg/L) de fenol. 
 
Las alícuotas, así como la concentración de fenol se encontraban en valores muy cercanos a 
los utilizados por Idris et al. (2002). 
 
La segunda etapa estuvo integrada en dos partes, la primera de ellas, fue la parte química 
(Fenton clásico), la segunda fue la electrogeneración del reactivo de Fenton, dichos sistemas 
fueron capaces de cubrir el intervalo encontrado en la primera etapa. 
 
Los sistemas tuvieron una concentración de 20 mg/L por parte del H2O2 y 6 mg/L por parte 
de la sal de hierro, tanto para el Fenton clásico como para la  Electrogeneración del reactivo. 
Las condiciones experimentales se resumen en la tabla A.2.0 
 

Tabla  A.2.0  Condiciones experimentales de los ensayos, remoción de Fenol 
 

Experimento Alícuotas (mL) de 
Fenol [325 mg/L]   

Dosis reactivos (mg/L) pH Sistema 

Primera  etapa  6, 8, 10 y 15 H2O2 20 mg/L, Fe 2+    6 mg/L 3.0 Fenton Clásico 
Segunda etapa,  Parte uno  6 y 8  H2O2 20 mg/L, Fe 2+   6 mg/L 3.0 Fenton Clásico 
Segunda etapa,   Parte dos  6 y 8 H2O2 20 mg/L, Fe 2+   6 mg/L 3.0 Fenton 

Electrogenerado 
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Análisis de datos 
 
El término remoción fue usado para cuantificar el nivel de disminución de fenol, el cual fue 
calculado mediante la siguiente expresión.  
  
Remoción de fenol en % = (Co–C)/Co*100 
 
Donde Co y C son las concentraciones inicial y final de fenol respectivamente expresadas en 
mg/L. 
 
Primera  etapa 
 
Solución reactivo químico 
 
Se agregaron  alícuotas de 6 mL, 8 mL, 10 mL y 15 mL de fenol a los  matraces A, B, C y D 
respectivamente (considerando el efecto dilución se tienen: 9, 11, 15 y 25 mg/L), se 
adicionaron 100 mL de una solución FeSO4.7H2O con una concentración de 6 mg/L 
ajustando el pH a 3, con H2SO4 (1:3), seguidamente se vertieron 100 mL de solución de H2O2 
con una concentración de 20 mg/L, previo ajuste de pH a 3, con H2SO4. 
 
Al sistema se le suministro agitación constante, la  toma de muestras se efectuó para los 
periodos de  0, 20, 40, 50, 60, 90, 150, 210, 300 y 400 minutos, los valores fueron  medidos 
con un espectrofotómetro de UV, a una  absorbancia de  270 nm, la figura A 17.0 muestra la 
metodología. 
 
 

Solución de fenol  
(325 mg/L) 

Adición de fenol: 6 
ml, 8 mL, 10 mL  y 15 
mL  

Lectura de 
valores 

Tiempo de reacción 
400 minutos. 
Toma de muestras: 0, 
20,40,60,90,150,210, 
300 y 400 minutos  

Dosificación de 
H2O2 y la sal de Fe 
a un pH de 3  

Equipo con 
agitación: matraces 
A, B, C y D 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 
Figura  A 17.0  Metodología para la prueba de intervalo de remoción de fenol. 
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Segunda etapa  
Parte uno  
Solución reactivo químico 
 
Se agregaron alícuotas de 5 mL y 8 mL, de fenol (concentración considerando el efecto 
dilución 8 y 13 mg/L), a los matraces A, B, C, y D  (intervalo encontrado en la parte uno), se 
adicionaron 100 mL de solución FeSO4.7H2O con una concentración de 6 mg/L, el pH fue 
ajustando a 3 con H2SO4, seguidamente se adicionaron 100 mL de solución de H2O2 con una 
concentración de 20 mg/L, (pH de 3). 
 
Al sistema se le suministro agitación constante y la toma de muestras fue para los tiempos 0, 
10, 20, 40, 60, 90, 150, 210, 300 y 420 minutos, cuantificando la concentración con el 
espectrofotómetro de UV, la metodología empleada se resume en la figura A 18.0. 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

 

Solución de fenol  
(325 mg/L) 

Adición de fenol:  8 
mL y 13 mL 

Lectura de 
valores 

Tiempo de reacción 
400 minutos. 
Toma de muestras: 0, 
20,40,60,90,150,210, 
300 y 420 minutos  

Dosificación de 
H2O2 y la sal de Fe 
a un pH de 3  

Equipo con 
agitación: matraces 
A, B, C y D 

 
Figura  A 18.0  Metodología para la  remoción de fenol químicamente.  

 
Segunda etapa  
 
Parte dos  
 
Solución reactivo electroquímico 
 
Se agregaron alícuotas de 5 y 8 mL de fenol (concentración considerando el efecto dilución 8 
y 13 mg/L), estas cantidades fueron vertidas a los  matraces A, B, C y D, posteriormente 
fueron adicionados 100 mL de solución electrogenerada  Fe2+ ajustando la concentración a 6 
mg/L. 
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La cuantificación del Fe2+ se realizó mediante el método de la Fenantrolina, el ajuste del pH 
fue con una solución de H2SO4 (1:3), posteriormente fueron adicionados  100 mL de H2O2 
electrogenerado a una concentración de 20 mg/L. 
 
Al sistema se le suministró agitación constante, la cuantificación fue efectuada mediante 
métodos colorimétricos, el pH se ajusto a 3 con H2SO4, la toman de muestras fue para los 
tiempos 0, 10, 20, 40, 60, 90, 150 y 210 minutos, la cuantificación fue con un 
espectrofotómetro. 
 
La figura 3.2 muestra la configuración del sistema empleado para la electrogeneración de las 
especies involucradas en el reactivo de Fenton.  
 
Las condiciones con las cuales operó la celda electroquímica fueron:  0.02-0.03 A, 1.3 V, pH 
de 2.8, oxígeno hasta saturación, el caudal para ambos flujos es de 10 mL/min. 
 
 

Solución de fenol  
(325 mg/L) 

Adición de fenol:       
5 mL y 8 mL   

Lectura de 
valores 

Tiempo de reacción 
400 minutos. 
Toma de muestras: 0, 
20,40,60,90,150 y 210 
minutos  

Dosificación de 
H2O2 y la sal de Fe 
a un pH de 3  

Equipo con 
agitación: matraces 
A, B, C y D 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 

Figura  A 19.0  Metodología para la de remoción de fenol electroquímicamente. 
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Resultados remoción de fenol  para la celda separada por membranas. 
 
Primera  etapa 
 
Solución reactivo químico 
 
Disminución de fenol con C1= 9.5 mg/L, C2= 11.6 mg/L, C3 =14.6 mg/L y C4 =24.2 mg/L, 
solución de FeSO4 (6 mg/L empleando100 mL) y solución H2O2 (20 mg/L utilizando 100 mL),  
pH = 3. 
 
La tabla A 3.0 muestra que si es posible obtener una disminución del fenol para todas las 
alícuotas, pero la remoción es de manera muy lenta y poco efectiva para concentraciones de 
24.2 mg/L de fenol, lográndose un 20.6% para la remoción de dicho contaminante en un 
periodo de 400 minutos.  
 
Para las concentraciones de 9.5 y 11.6 mg/L se presentó un porcentaje elevado de eficiencia 
con un 85 y 68% correspondientemente, pero al igual que en los casos anteriores sólo es 
posible en periodos relativamente grandes. 
 
La eficacia de este proceso para las concentraciones manejadas es sumamente limitada y 
poco efectiva, logrando remover solamente 24.2  a 19.2  mg/L de fenol en 400 minutos. 
 

Tabla  A 3.0  Disminución de la concentración de fenol, primera etapa reactivo químico. 
 

Tiempo 
(min) 

Concentración  
C1  (mg/L) 

Concentración 
C2  (mg/L) 

Concentración 
C3  (mg/L) 

Concentración  
C4  (mg/L) 

0 9.5 11.6 14.6 24.2 
20 7.1 9.2 14.9 22.3 
40 7.6 9.8 15.1 22.9 
50 7.6 10.1 15.9 23.8 
60 7.4 10.0 15.7 23.9 
90 6.5 8.6 14.8 23.1 
150 4.9 6.7 12.6 21.1 
210 3.7 5.7 11.3 20.0 
300 2.3 4.3 10.5 19.6 
400 1.4 3.6 10.2 19.2 

 
La tabla A 4.0 se tiene una rápida remoción durante los primeros 20 minutos posteriormente 
se tiene una caída en la eficiencia de remoción e incluso se tiene valores negativos en 
términos de remoción para la concentración de 14.6 mg/L, esto se puede atribuir a la 
formación de nuevas especies durante el proceso oxidativo. 
 
Se señala que este comportamiento es muy similar en todas las concentraciones de fenol 
manejadas durante el proceso oxidativo. 
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Tabla  A 4.0  Remoción  de fenol  en % primera etapa, reactivo químico. 
 

Tiempo Remoción Remoción  Remoción  Remoción  
(min) C 1 (%) C 2 (%) C 3 (%) C 4 (%) 

0 0.0 0.0 0.0 0.0 
20 24.5 20.6 -2.1 8.0 
40 19.8 15.4 -3.1 5.6 
50 19.8 13.5 -9.2 1.9 
60 21.4 14.1 -7.7 1.6 
90 30.8 25.7 -1.0 4.6 
150 48.2 42.4 13.8 12.9 
210 60.8 51.4 22.5 17.6 
300 75.8 62.9 28.1 19.1 
400 85.2 68.7 30.1 20.6 

 
Segunda etapa  
 
Parte uno  
Solución reactivo químico 
 
Disminución de fenol con C1= 7.2 mg/L, C2 = 12.7 mg/L (alícuotas de 5 y 8 mL), en solución 
de FeSO4, (6 mg/L usando 100 mL) y H2O2 (20 mg/L empleando 100 mL), pH = 3. 
 
La tabla A 5.0 y A 6.0 muestran los valores 7.2 mg/L en la cual se presentaron porcentajes 
bajos de remoción menores al 32%, así mismo para las concentraciones 12.79 mg/L se tiene 
un 6.5% de remoción. 
 
En todas las reacciones se percibió un oscurecimiento en las soluciones, esto hace pensar 
que se efectuó el rompimiento del anillo aromático con la formación de benzoquinona, 
hidroquinona, catecol, así como compuestos intermediarios, para finalmente obtener 
compuestos alifáticos de cadenas más simples como el ácido maléico, ácido fumárico y ácido 
oxálico que son más biodegradables y menos tóxicos. 
 

 Tabla  A 5.0  Disminución de la concentración de fenol, segunda etapa, reactivo químico. 
 

Tiempo Concentración Concentración 
(min) C1  (mg/L) C2  (mg/L) 
0.0 7.2 12.7 

10.0 7.9 13.1 
20.0 7.5 12.7 
40.0 7.0 12.7 
60.0 6.7 12.7 
90.0 6.5 12.8 
150.0 5.9 12.6 
210.0 5.6 12.6 
300.0 5.4 12.1 
420.0 5.0 11.9 
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Tabla  A 6.0  Remoción de fenol en % segunda etapa, reactivo químico. 
 

Tiempo Remoción  Remoción  
(min) C1  (%) C2  (%) 
0.0 0.0 0.0 
10.0 -9.3 -2.9 
20.0 -4.1 0.0 
40.0 3.1 0.6 
60.0 7.3 0.0 
90.0 9.3 -0.6 

150.0 18.6 1.2 
210.0 22.8 1.2 
300.0 25.9 4.7 
420.0 31.0 6.5 

 
Segunda etapa  
 
Parte dos  
 
Solución reactivo Electroquímico 
 
Disminución de fenol, con C1A= 10.9 mL, C2B = 15.4 mL, en solución  electrogenerada (6 
mg/L para el Fe) en 100 mL, H2O2 electrogenerado (20 mg/L) en 100 mL,   pH =  3, tiempo de 
muestreo 210 minutos. 
 
En las tablas A 7.0 y A 8.0 no se muestran una disminución de la concentración de fenol, 
efectuada por el reactivo de Fenton electrogenerado presenta poca efectividad. 
 
Es probablemente que exista interferencia por parte del Fe, provocando variaciones en la 
lectura, o que el incremento en la absorbancia sólo confirme la formación de nuevas 
especies e intermediarios los cuales poseen absorbancias características de 320 nm  tal y 
como lo reportan He et al. (2004). 
 
Otra consecuencia podrían ser los tiempos, que fueron más cortos, y si se considera que la 
celda electroquímica tiene variaciones en la generación del peróxido de hidrógeno las cuales 
resultaron desfavorables para efectuar la remoción del contaminante. 
 
De esta manera se puede decir que las cantidades manejadas para el H2O2 y para el Fe, en 
las concentraciones señaladas no fueron capaces de remover el fenol de manera efectiva, 
adicionalmente los periodos comprendidos son sumamente grandes lo que los hace ser poco 
viable. 
 
La efectividad que presentó el reactivo químico así como el reactivo electrogenerado varía de 
manera considerable esto principalmente a las variaciones de la celda electroquímica. 
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Remarcaremos que la eficacia del proceso, es sumamente limitada, en especial para el 
reactor electroquímico empleado, siendo poco efectivo por las bajas concentraciones de 
H2O2, sin mencionar que se necesitaron 200 ml de reactivos disueltos en agua para la 
generación de estos. 

 
Tabla  A 7.0  Disminución de la concentración de fenol, reactivo Fenton  electrogenerado. 

 
Tiempo Concentración  Concentración  
(min) C1 A  (mg/L) C2 B  (mg/L) 
10.00 10.9 15.4 
20.00 17.7 22.7 
40.00 18.3 23.6 
60.00 17.2 22.4 
90.00 17.0 19.0 
150.00 15.7 20.3 
210.00 14.3 18.3 

 
Tabla  A 8.0  Remoción  de fenol en %, reactivo Fenton  electrogenerado. 

 
Tiempo Remoción (%) Remoción (%) 
(min) C1 A  (mg/L) C2 B  (mg/L) 
0.0 0.0 0.0 

10.00 -63.2 -47.0 
20.00 -68.0 -53.2 
40.00 -58.4 -45.5 
60.00 -56.3 -23.2 
90.00 -44.6 -32.0 
150.00 -31.6 -18.9 
210.00 -16.5  

 
 
Caracterización por difracción de rayos X para el PtPdO y RuO2
 
La caracterización del estado de las especies PtPdO y RuO2 fueron realizadas mediante 
difracción de rayos X (Siemens D500) acoplado a un ánodo de cobre, estas son mostradas 
en la figura A 26.0. 
Para el RuO2 (recubierto por el método de mojado y activado por descomposición térmica) se 
observa la naturaleza de la estructura cristalina, cuyos picos pueden ser asociados a la 
especie RuO2 (denotado por los triángulos azules),  el resto de la señal corresponde a 
residuos metálicos de la especie Ru (denotado por los triángulos blancos). 
Por otra parte el tamaño del cristal para el RuO2 fue calculado (20-28.5º) alcanzando valores 
de 13 nm. 
Para la especie PtPdO se muestran los valores obtenidos donde se observan los picos 
correspondientes que confirman el estado de oxidación para la especie PtPdOx (obtenida por 
descomposición térmica). 
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Especie RuO2

Especie PtPdO 
 

Figura  A 20.0  Difracción de rayos X para el PtPdO y RuO2. 
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