1.

FORMATO PARA EL REPORTE FINAL

PRESENTACION DEL PROYECTO.

11. DATOS DEL RESPONSABLE TECNICO

actualizado)
Dr. Carlos Eduardo Santolalla Vargas
Profesor Titular B
CIIEMAD del Instituto Politécnico Nacional
No CVU actualizado 366834

(Nombre, Cargo e Institucion, CVU

1.2. TITULO DESCRIPTIVO DE LA PROPUESTA

La propuesta consistié en el desarrollo del sistema fotocatalitico para la degradacién de
pesticidas con luz visible y UV. Ademas, se enfocd en la sintesis de catalizadores
heterogéneos basados en oxidos, sulfuros y metales soportados sobre diversos
materiales de elevada area superficial (y-alimina y TiO2). Se correlaciond la actividad
fotocatalitica con las caracteristicas fisicoquimicas de las fases activas y variables
macroscopicas de sintesis en catalizadores que permitieron el disefo racional de

catalizadores

2. DATOS GENERALES DEL PROYECTO

NOMBRE DEL PROYECTO

Degradacién fotocatalitica de
organofosforados y fendlicos en aguas
proveniente de la agricultura mexicana

AREA DE DESARROLLO: 3

Desarrollo e implementaciéon de
sistemas de tratamiento de cuerpos de
agua

circundantes a cultivos con
intensivo de agroquimicos toxicos.

uso
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OBIJETIVO GENERAL Degradacién fotocatalitica de fenol y
clorofenol con catalizadores sulfuros u
oxidos.

TIEMPO DE EJECUCION (meses) 6 meses

El uso de fotocatalizadores que
trabajen con luz visible beneficiara en la
degradacién de agroquimicos toéxicos
RELEVANCIA DEL PROYECTO (maximo que se encuentren en cuerpos de aguas
300 palabras) cercano a zonas agricolas y de esta
manera beneficiara la poblacién que
usa esos cuerpos de agua en la vida
diaria.

Los resultados sugirieron un potencial
catalizador de Fe-Cl soportado en TiO2
que se pueda escalar a nivel planta
piloto para utilizarlo en cuerpos de

RESULTADOS E IMPACTOS (méximo agua cercano a regiones agrlcolas.

300 palabras) Disminucién de enfermedades
relacionados con la ingesta de aguas
contaminadas con agroquimicos
téxicos.

3. DESCRIPCION DEL PROYECTO.
3.1. INTRODUCCION Y ANTECEDENTES

La fotocatalisis es un importante proceso que se utiliza en tratamiento de contaminantes
en aguas residuales. Actualmente, hay estudios de degradacion fotocatalitica de
compuestos organicos como acidos carboxilicos, aminas, esteres, componentes
nitrogenados, alcoholes, entre otros[1]. Asimismo, los pesticidas es un area de relevancia por
elincremento de su uso para la agricultura. En este sentido, se han encontrado compuestos
organofosforados y fendlicos en cuerpos de aguas cercanas a las zonas agricolas[2-4]. Estos
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compuestos son considerados como contaminantes emergentes debido a que tienen un
gran potencial para causar dafno al medio ambiente [5]. En este sentido, pentaclorofenol y
fosfamidon son compuestos altamente dafinos para la salud publica [6-9]. Asimismo, estos
compuestos han sido detectados en cuerpos de aguas cercano a zonas agricolas[10].
Debido a lo anterior, se necesitan procesos alternativos a los convencionales para degradar
estos compuestos que deterioran paulatinamente el medio ambiente. En este aspecto, el
proceso fotocatalitico con materiales heterogéneos han mostrado interesantes resultados
en la degradacion de contaminantes como azul de metileno, naranja de metileno, sulfuro
de rodamina, rodamina b, rojo Congo, fenol, clorobenceno, entre otros [11-21]. Sin embargo,
en la degradacion de contaminantes emergentes como pesticidas han sido poco
estudiados. Por otro lado, los fotocatalizadores tradicionales son en base a titania u 6xido
de titania en sus diferentes métodos de sintesis. Este fotocatalizador tradicional ha sido el
mas utilizado principalmente por su propiedad semiconductora [11-21]. Sin embargo, sus
propiedades texturales como la baja area superficial limitan el procesamiento en grandes
volumenes de contaminante. De acuerdo a lo anterior, se incrementa el interés del uso de
novedosos catalizadores con propiedades texturales significativas y semiconductoras. En
este sentido, los sulfuros de molibdeno, niquel, cadmio entre otros; han mostrado
interesante actividad fotocatalitica como azul de metileno y 4 nitro fenol con conversiones
significativas de estos compuestos [22-25].

De acuerdo a lo anterior, la utilizacién de fotocatalizadores en la degradacién de
agroquimicos tdxicos ha sido poco estudiado. En este aspecto, la degradacién fotocatalitica
con catalizadores sulfuros se presenta como una alternativa potencial para la degradacion
de pesticidas.

3.2. JUSTIFICACION. La agricultura mexicana necesita procesos alternativos para mitigar
el impacto de utilizar pesticidas como organofosforados y fendlicos que son vertidos
en aguas utilizados para la agronomia.

3.3. OBJETIVO GENERAL
Degradacion fotocatalitica de fosfamidon y pentaclorofenol con catalizadores sulfuros u
oxidos
3.3.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS.

1) Estudiar la degradacion fotocatalitica de fosfamiddn y pentaclorofenol: Se
medira la degradacion por medio de espectroscopia de uv visy la mineralizacion por
carbono organico total (TOCQC)
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2) Estudiar el efecto de catalizadores sulfuros u éxidos en la degradacion
fotocatalitica de fosfamiddon y pentaclorofenol: Se estudiara las diferentes
formulaciones de sintesis para obtener un potencial catalizador

3.4. ACERCAMIENTO TEORICO Y CONCEPTUAL.
Sintesis de los Catalizadores

Los ensayos para la preparacion de los catalizadores sulfuros consistié en el empleo de
diversos métodos como sol-gel, co-precipitacion e impregnacion. Los catalizadores se
sintetizaran a diferente relacién molar (a=M/(Ni+M)) tanto en los masicos como en los
soportados. Los parametros a considerar en la sintesis de co-precipitacion y sol —gel seran:
el control de pH durante la adicion del agente precipitante a la solucidn precursora, los
tiempos de envejecimiento, agentes polimerizantes, solventes, temperatura de sintesis v
calcinacion y naturaleza del precursor. Los catalizadores soportados en y-Al203 se
realizaron mediante el método de impregnacidon con exceso de volumen de los
componentes metalicos disueltos sobre el soporte en proporciones mencionadas. El
objetivo _del método de impregnacion es tener los precursores metdlicos distribuidos
homogéneamente en la matriz y obtener el producto final durante la calcinacion.

Caracterizacion

Se analizd la estructura vy la microestructura de los catalizadores heterogéneos sintetizados
por el grupo de trabajo y se caracterizardn por_distintas técnicas fisicoguimicas como
Adsorcion-desorcion de N2 (superficie BET), Difraccion de Rayos X (DRX), Espectroscopia de
reflectancia_difusa _en la region UV-Visible (DRS), espectroscopia IR, reduccion a
temperatura programada, espectroscopia Raman, analisis térmico, espectrometro de
emision éptico con plasma de acoplamiento inductivo(ICP), espectroscopia fotoelectrénica
de rayos Xy microscopia electronica en modo de alta resolucion. Estas técnicas se realizaron
con el apoyo de instituciones externas como UPIITA, UAM y Centro de Nanocienciasy Micro
y Nanotecnologia del Instituto Politécnico Nacional.

Evaluacion catalitica

Las pruebas de la degradaciéon fotocatalitica de fenol y clorofenol se llevé a cabo en un
reactor de cuarzo de 1L con 20 ppm de contaminante. La solucion se agité por 30 min para
gue haya adsorcién del compuesto en el catalizador sulfuro. La lampara que se utilizé es de
region visible y ultra violeta. La reaccion se medid por espectroscopia de Uv visy TOC la
ecuacion siguiente:

% de degradacion: (Ci-Ct)/Ci ¥100
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Donde Ci es la absorcion inicial de contaminante y Ct es la concentracion en el tiempo.
4. GRUPO DE TRABAJO.

Dr. Carlos Eduardo Santolalla Vargas (Nivel de SNI: 1)
Diseno de reactores por lotes de diferentes volUmenes para la degradacion de
pesticidas. Responsable técnico del proyecto.

Dr. José Antonio de los Reyes Heredia (Nivel de SNI: SNI 3)
Caracterizacion de materiales en estado oxido: reduccion a temperatura programada.

Dr. Francisco Javier Tzompantzi Morales (Nivel de SNI: 3)
Medicion de la banda prohibida (band gap) por medio de reflectancia difusa de
ultravioleta y visible para los distintos fotocatalizadores.

Dr. Victor Florencio Santes Hernandez (Nivel de SNI: 1)
Caracterizacion de materiales en estado sulfuro por espectroscopia fotoelectréonica de
rayos X. Responsable administrativo del proyecto

Dra. Issis Claudette Romero Ibarra (Nivel de SNI: 2)
Caracterizacion de area superficial y porosidad de los fotocatalizadores.

Dr. Felipe Sanchez Minero (Nivel de SNI: 1)
Caracterizacion de materiales en estado sulfuro por espectroscopia raman.

Diego Alvarez Bustos

Estudiante CIIEMAD-ESIQIE de maestria: trabajé en las reacciones de fotodegradacion
de contaminantes emergentes

Selene Gonzalez Ledesma

Estudiante CIIEMAD de maestria: trabajé en las reacciones de fotodegradacion de
contaminantes emergentes

5. PRODUCTOS OBTENIDOS.

A continuacion se describe los productos obtenidos:

ETM1-M2: Instalacion del sistema de reaccion de degradacion pesticidas. Sintesis
de catalizadores. Estandarizacion y control de los procesos por fenémenos
transporte de difusion interna y externa (avance al 100 % ):

Se instald los diferentes sistemas de reaccion de fotocatalisis con volumenes de
750 mly 250 ml. En este sentido, los reactores por lotes de 750 ml se uso para la
foto degradacién de contaminantes con luz visible. Los reactores de 250 ml se uso
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para la degradacion con luz ultravioleta a 254 nm. Los catalizadores se sintetizaron
con el método de impregnacion incipiente. Se utilizo diferentes metales de
transicion como Ni, Fe, Co y Cu soportados en TiO2. La difusion interna y externa se
controlé con tamanos de particula entre 80-100 mallas y agitacion entre 500 y 800
RPM.

EIM3-M4: Degradacion foto catalitica de fosfamidon y pentaclorofenol. Medicion
de la reaccion por espectroscopia de Uv vis y carbono organico total (TOC) (avance
al 100 % ):

Se midio6 la degradacion de fenol y 3-clorofenol en la regidn visible y ultravioleta. El
catalizador sulfuro de FeCl soportado en TiO2 mostro una interesante actividad
catalitica. Las soluciones de la reaccion de fenol y clorofenol se midieron en
espectroscopia de uv vis y carbono organico total. Los analisis de uv vis y toc
mostraron la conversion de los contaminantes.

EIM4-M6: Caracterizacion de catalizadores sulfuros y relacionar con los resultados
de reaccion (avance al 100 % ): Los catalizadores se caracterizaron por
espectroscopia de uv vis, reduccion a temperatura programada, espectroscopia
foto electronica de rayos Xy espectroscopia Raman.

Se estudid a nivel fundamental las especies activas de los catalizadores y su
relacion con la actividad y selectividad en la reaccion de degradacion foto catalitica
de pesticidas. Se instald un sistema de reaccidn para pesticidas para el potencial
escalamiento en plantas piloto de tratamiento de aguas provenientes de la
agricultura como método alternativo y eco-amigable. Se cred una nueva linea de
investigacion en el Instituto Politécnico Nacional para la degradacion de pesticidas
y a la vez ayuda a mitigar la contaminacion en aguas. (100 % de avance)

Numero Metas Resultados Entregables

1 Sistema de se disend los Sistema de
reaccion de sistemas de reaccion luz
degradacion de | reaccion de 750 | visiblesy
pesticidas (3 mIly 250 ml para | ultravioleta
meses) luz ultravioleta y

visible.

2 Un potencial Se sintetizdé un Metodologia de
catalizador de catalizador de sintesis de
degradacion de | FeCl soportado catalizador de
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organico total
para soluciones

pesticidas (3 en TiO2 con sulfuro Fe-CI/TiO2
meses) potencial (articulo y tesis de
aplicacion en Diego Alvarez)
pesticidas
3 Articulos Se sometid dos Dos articulos de
articulos investigacion bajo
relacionado revision en
directamente catalyst Journal y
con el proyecto Fuel Journal
4 Congresos Se participo en 4 congresos
dos congresos internacionales
relacionado los trabajos de los
directamente alumnos
con el proyecto | graduados de
maestria
5 Formacion de Selene gonzalez | Dos alumnos de
recursos Diego Alvarez maestria
humanos graduados
Numero Equipos Entregables de
equipo
S Fotoreactor de Escalamiento del
40 litros en foto reactor con
sistema continuo extrudidos Tesis
de licenciatura en
energia
7 Extrusor de Sistema de
catalizadores extrusion de
fotocatalizadores
8 Sistema de Dos sistemas de
sulfuracion sulfuracion
9 Equipo carbono Equipo carbono

organico total
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de reaccién
fotocatalitica

10

Espectrometro
de uv vis para
soluciones de
reaccion
fotocatalitica

Espectrometro de
uv vis

N

Balanza analitica
para la sintesis
de catalizadores

Balanza analitica

12

Campana de
extraccion para
las fotos
reacciones
cataliticas

Campana de
extraccion para
las fotos
reacciones
cataliticas

Evidencia de los entregables
1:
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Diagramas de equilibrio
B Hydra-Medusa [9]

- = 0% peso Fe, respecto al

; precursor Fe(NOs)s y al soporte

am I = * Relaciones molares de Cloro
Metodologia experimental (0.25,0.5, 1,2y 3)

Sintesis por impregnacion
incipiente

= 20°C 3 horas.
= 300 °C 5 horas
= 50°C

Catalizadores oxido

= A partir de los
catalizadores oxido.

Sulfuracién 300°C 1 hora

Controlador de

Temperatura.
. Cializador
CICama cataitea
=
Trampa
Sosa

Catalizadores sulfuro
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Status
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Journal
Section
Special Issue

Abstract

Keywords
Manuscript File

PDF File

catalysts-1636999
Pending review
Article

Synthesis and Evaluation of FeSX/TiO2 for the Photocatalytic Degradation of Phenol under visible light
region

Catalysts
Photocatalysis
Photocatalytic Reaction Engineering for Energy Conversion, Water and Air Purification

In the present work, phenol was used as a model molecule to the photocatalytic evalu-ation of TiO2
impregnated with iron sulphide and chlorine on a visible light reactor. The iran-chlorine catalyst was
prepared by incipient impregnation with the metal precursors, Fe (NO3)3 and NaCl on previously calcined
TiO2. The catalyst was sul-phurized with H2S at 300 °C for 1 hour. The catalysts were prepared at different
chlo-rine concentrations, using HYDRA chemical equilibrium diagrams to obtain different fractions of FeCl+
The oxide catalysts were characterized with diffuse reflectance (DRS UV-Vis) and Temperature
Programmed Reduction Analysis (TPR). Sulphurized cata-lysts were characterized with RAMAN
spectrometry and X-ray Photoelectron Spec-trometry (XPS). FeS-2CI/TiO2 catalyst presented 8.35 times
higher photodegradation than TiO2 and 6 4 times higher compared to the FeS-0 25CITiO2 catalyst DRS
and XPS showed similar results of band gap, proving that the catalyst remain stable after sul-phurisation.
TPR results of FeS-2CI/TiO2 showed an increment of 86.29% in Fe2+/Fe3+ compared o FeS-0.25/Ti02.
XPS and RAMAN results for oxide and sulphated iron spe-cies relation suggested that FeS-2CI/TiO2
decreased 4.45% compared to FeS-0.25/TiO2 catalyst. XPS semiquantitative for S/Fe results showed that
the FeS-2CI/TIO2 catalyst increased 73.17% in comparison fo FeS-0.25/TiO2. These results suggested the
incre-ment of sulphurisation degree for FeS-2CI/TiO2_ In this regard the catalyst characteri-zation results
showed that the presence of FeCl+ (0 85 fractions) in solution, previously to impregnation promoted active
sulphide species maintaining the band gap and im-proved the degradation of phenol on visible light

Degradation, Photocatalysis, Phenol, Impregnation.
manuscript.docx

manuscript.pdf
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_Dra. Guadalupe Silva Ofiver, M. en C. Miguel Hesiquio Gardufio, Dr. José Fefipe Sinchez Minero,
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o —
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MAESTRIA EN INGENIERIA DE HIDROCARBUROS Y SUS ENERGETICOS ASOCIADOS
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disertaclon y réplica de rigor, el jurado deliberd, habiéndose obtenido el siguiente resultado:
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o 2y Para constancia se levantd la presente acta a las  16:00 horas deldia 26 del mes de enero del alo
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PES TR
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QUIMICA E INDUSTRIAS EXTRACTIVAS

DRA. LAURA ARREOLA MENDOZA
Nombre y Firma
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A SUPERIOR DE INGENIERIA QUIMICA
E INDUSTRIAS EXTRACTIVAS
DIRECCION
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JEDUCRAIUN & el gt e

Direccion

100 Asiversanio de b Escusky Supenicr o Ingeniers y Arquincies
20 Avversaro de la LPIICSA.

50 Aniversano del CECyT %0 "Carlos Viskeps Mirgues*

25 Avarsario del OECAS CHTEC y 6l CIIDIR, Unidad Snaka

CONSTANCIA

Por medio del p se hace que el Pr lo:

EVALUACION DE LA DEGRADACION DE KETOPROFENO EN SOLUCION ACUOSA MEDIANTE UN
FOTO-REACTOR UTILIZANDO UN CONCENTRADOR SOLAR

Del (los) Alummno (s):
CARDENAS TELLEZ KEVIN JULIO JIREH
GL'ITIERREZ QUIROZ JESUS SHAI
MARTINEZ VILLEDA DIEGO ALEXANDRO
Ha =ado Registrado con mn de diente TTE-2022/1-6, para ser demmlhdo como proyecto de Trabajo
Tamaldelacmmlngemexue:EnugusYencasodese:,“’ enha Znaturas
comespondientes, servira como titulacion por opcion curricular, como lo indican los Ii 3 vig

Se extiende la presente para los fines legales que al () interesado (3) convengan, el dia 08 de febrero de 2022.

Jeov

Chificacion Q01106 2842021 REGISTRO DE TITULOS (TESIS)
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6. BENEFICIOS, RESULTADOS Y USUARIOS FINALES.

Se coordino con pobladores de san miguel de Topilejo (Tlalpan) para la recoleccion de
aguas para degradar contaminantes de su agricultura temporal. En este sentido, se
sigue colaborando con los pobladores de esta zona para implementar un sistema de
degradacion de aguas contaminadas utilizando el potencial catalizador que se
sintetizd en el laboratorio. Por otro lado, los pobladores sugieren que se les contraté
para una mayor participacion en el proyecto.

Los usuarios académicos del proyecto como alumnos, profesores e investigadores se
han acercado con mayor interés dado que el laboratorio aumento su infraestructura y
ha promovido la apertura de una linea de investigacion en la degradacion de
contaminantes.

7. PROBLEMATICAS Y DIFICULTADES ENCONTRADAS DURANTE EL DESARROLLO DEL
PROYECTO.

El proyecto presentd dificultades con el tiempo de entrega de los reactivos como
fosfamidon y pentaclorofenol (adjunto evidencia del proveedor). En este sentido, se hizo la
peticion el 05 de agosto del 2021 para el cambio de los reactivos como fenoles y
clorofenoles.

Las caracterizaciones de los catalizadores que se pretendian hacer en el CNMN del IPN se
detuvieron hasta que finales de noviembre y reanudd en enero. No obstante, se logrd
someter dos articulos relacionados con el proyecto.

El espectrometro de uv vis mostro baja resolucion de los compuestos a degradar. En este
contexto, se pidid la modificacion del ajuste presupuestal para la compra de uno de la
marcha shimadzu.
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Cartas de proveedor en relacion a la importacion de fosfamidon y
pentaclorofenol.

Consumibles, Equipo de Laboratorio y Servicios, S.A. de C.V.

o
€4 r Lagos de Mareno No 88 Colonia La Laguna, Tislnepantia Estado de México CP 54190
:i # TEL (55) 57141383, Nextel 55 46 18 63 97, email: oasis.cessa@outlook.com
4

Estado de México a 28 de febrero de 2022

A guien corresponda.

Por medio de la presente reciba un cordial saludo, a nombra de mi representada Consumibles, Equipo
de Laboratorio y Servicios, 5.A. de C.V. le informeo que el producto:

Phosphamidon

certified reference material, TraceCERT®

Synonymis):
2-Chioro-N,N-diethyl-3-{dimethylphesphono)crotenic amide
Empirical Formula (Hill Notation):

C10H15CINOSP

Ha tenide un retraso considerable debido a problemas relacionadas con Ia materia prima para la
elaboracion del producto y por el momento seguimos sin tener fecha tentativa de entrega.

Existen diferentes alternativas como cancelar el padido o bien esperar 2 que |2 produccidn re reanude
entendiendo que el tiempo de entrega no es posible estimarle en este momento, o que a usted le sea

mas conveniente.

Sin mas per el momento le agradezco su amable stencion.

ATENTAMENTE

0AS5IS ALFREDO RAMIREZ RUIZ

APODERADO LEGAL
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"\ Consumibles, Equipo de Laboratorio y Servicios, S.A. de C.V.

Lagos de Moreno No 88 Colonia La Laguna, Tlalnepantia Estado de México CP 54190
TEL [55) 57141383, Nextel 55 46 18 63 97, email: oasiz cessa@ outlook com

Estado de México a 28 de febrero de 2022

A quien corresponda.

Por medio de la presente reciba un cordial saludo, a nombre de mi representada Consumibles, Equipo
de Laboratorio y Servicios, 5.4. de C.V. le informo que 2l producto:

PENTACLOROFENOL

Ha tenido un retraso considerable debido a problemas relacionadas con la materia prima para la
elaboracidn del producto y por &l momento seguimos sin tener fecha tentativa de entrega.

Existen diferentes alternativas como cancelar el pedido o bien esperar 2 que la produccidn re reanude
entendiendo que el tiempo de entrega no es posible estimarlo en este momento, lo que 3 usted le sea

mas conveniente.

Sin mas por el momento le agradezco su amable atencion.

ATENTAMENTE

0ASIS ALFREDOD RAMIREZ RUNIZ

APODERADO LEGAL
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8. VINCULACION Y ARTICULACION AL IMPLEMENTAR EL MODELO PENTAHELICE

Academia-Sociedad-Medio ambiente: Se intentd participar con los pobladores de San
Miguel de Topilejo (Tlalpan, CMDX) para obtener aguas de sus rios cercanos a las zonas
agricolas. En este sentido, los pobladores estuvieron de acuerdo con la recolecciéon para
medir en las reacciones en continuo del sistema foto catalitico. Sin embargo, ellos necesitan
recursos para poder movilizarse constantemente y poder obtener aguas contaminadas. En
este contexto, solicitaron que se les contrate como parte del proyecto.

9. FINANCIAMIENTO SOLICITADO Y EJERCIDO.

Tabla de ajuste presupuestal

Gasto Partida solicitado (pesos mexicanos) ejercido (pesos mexicanos)
Corriente | 375 articulos publicaciones y mat 44 971.00 44 971.00
Corriente | 350 gasto auditoria informe financiero 25 000.00 25 000.00
Corriente | 365 reactivos e insumos 566 330.52 566 330.52
Total gasto corriente 636 301.52 636 301.52
Inversion | 498 equipo computo y de 50 000.00 50 000.00
telecomunicaciones
Inversiéon | 410 equipo vy accesorios de laboratorio 1 063 698.48 1 063 698.48
Total gasto de inversion 1113 698.48 1113 698.48
Total gasto corriente + inversion 1750 000.00 1750 000.00

Gasto corriente

El gasto corriente se ejercidé en lo siguiente:

Pago de una publicacion en la revista catalyst de la editorial MDPIL.

Gasto en auditoria externa para el proyecto.

Reactivos e insumos que permitiera lograr los objetivos y las metas del proyecto.
Gasto de inversién

El gasto de inversion se ejercid en lo siguiente

Compra de una laptop para poder analizar los datos de las reacciones

Compra de equipo de carbono organico total y un espectrometro de uv vis para lograr
medir la degradacion fotocatalitica. Asimismo, se comprd una balanza analitica y una
campana de extraccion para trabajar sin respirar los gases de los contaminantes toxicos.
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