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RESUMEN

TITULO: MODIFICACION DE ARCILLAS TIPO BALL CLAY, EMPLEANDO SOLUCIONES
DE ELECTROLITOS PARA MEJORAR LA CAPTACION DE ZINC EN SOLUCION
ACUOSA.

DELGADO BALLESTEROS, Elizabeth; QUITIAN RODRIGUEZ, Nelsy Milena.

Palabras Claves: Arcilla, Modificacion, Adsorcion, Solucién Sintética, Zinc, Electrolitos,
Sales, Bases

Descripcion: En la actualidad los metales pesados como el Zn son arrojados a las fuentes
hidricas produciendo grados de contaminacion considerables, razén que ha llevado a
desarrollar técnicas que disminuyan su concentracion a bajo costo; las arcillas naturales por
su gran abundancia en la naturaleza, propiedades fisicas y su facilidad de obtencién han
sido utilizadas como adsorbentes de contaminantes, como es el caso del metal cromo que
fue adsorbido por una arcilla caolinitica modificada con KOH.

El objetivo del presente trabajo de investigacion fue modificar la capacidad adsorbente de la
arcilla natural de Oiba (Santander), con el fin de remover el Zn presente en una disolucién
acuosa. Como agentes modificantes se evaluaron: KOH, KCI, NaCL, NH,CI, NaOH. Tanto en
la etapa de modificacion como en la etapa de adsorcién se estudiaron las siguientes
variables: Temperatura, pH, Concentracion del agente modificante, Tiempo de contacto del
metal con la arcilla modificada, la relacion de masa de arcilla a volumen de disolucién
modificadora R1 y la relacion de masa arcilla a volumen de solucién acuosa de Zn R2. Los
resultados mostraron que para incrementar la adsorcion de la arcilla debe modificarse con
KOH 2N, a 70°C, a un pH 10, utilizando 40 gr de arcilla en 1 litro de disolucion
modificadora, durante un tiempo de contacto 24 h. Asi mismo cuando una disolucién acuosa
de 100 ppm de Zn estuvo en contacto con la arcilla modificada durante 24 horas,apH de 5y
temperatura ambiente se consiguid una adsorcion del metal del 94%.



ABSTRACT

TITLE: MODIFICATION OF CLAY OF KIND BALL CLAY USING ELECTROLYTE
SOLUTIONS FOR IMPROVING RECOVER OF ZN IN AQUEOUS SOLUTION.

DELGADO BALLESTEROS, Elizabeth; QUITIAN RODRIGUEZ, Nelsy Milena.

Key Words: Clay, Modification, Adsorption, Synthetic solution, Zinc Electrolytes,
Base, Salt.

Actually the heavy metals like as Zn are wasted to rivers or seaproducing contamination over
this source of water, this fact is a motivation to develop new technics that down the
concentration Zn with low cost. The natural clays due to abundance physical properties and
easy obtention, it has been use like absorbers of pollutants.

The goal of present work of research was modified absorbent capacity of natural clay from
Oiba (Santander). The clay was used to remove Zn of aqueous disolution, the modifiers
evaluated were evaluated with KOH, KCI, NaCl, NH,CI, NaOH and the variables studied in
both step, the modification and adsorption were temperature, pH, modifier agent, time of
contact of metal with modified clay, relation weight of clay to volume of modifier solution and
relation weight of clay of volume of solution with Zn.

In conclusion it is observed that the clay improve its capacity like adsorver when is modified
with KOH al 2N at 70 C and the contact time of modification was of 24 hours and the pH was
10, in the same way the clay remove 94% of contents of Zn in a disolution at 25 C and pH 5.



INTRODUCCION

En los ultimos anos, la preocupacion por el cuidado del medio ambiente ha
llevado a generar investigaciones para remover los contaminantes de los
residuos industriales a través del empleo de materiales econdmicos, entre los
que figuran las arcillas; que por su abundancia en la naturaleza, actualmente
se estan empleando como materiales adsorbentes debido a que presentan
alta superficie y capacidad de intercambio idnico. El uso de arcillas naturales
como intercambiadores ha sido ampliamente explorado en el pasado y los
esfuerzos modernos se basan en el desarrollo de materiales de este tipo,
modificados mediante diferentes tratamientos, incrementando su capacidad
de adsorcion y su selectividad, aumentar la eficiencia de los procesos
industriales de remocion de contaminantes. Una de las mayores ventajas que
presentan es su relativamente bajo costo, lo que permite que las aplicaciones

a nivel industrial sean factibles.

El objetivo fundamental de esta investigacion fue modificar la capacidad de
adsorcién de un mineral arcilloso de Oiba (Santander), que contiene una
buena proporcion de caolinita e illita, con el fin de emplearla para remover
iones Zn presentes en soluciones acuosas. La modificacion de la arcilla se
llevo a cabo con soluciones de: KOH, NaCl, NaOH, KCI y NH4CI
intercambiando los iones naturales de la arcilla presentes en los bordes de
las laminas por los iones contenidos en estas soluciones. El proceso se
valido estudiando variables de modificacion y adsorcion: Temperatura, pH,
Concentraciéon del compuesto, Tiempo de contacto del metal con la arcilla

modificada, la relacion de masa de arcilla a volumen de disolucidn



modificadora vy la relaciéon de masa arcilla a volumen de solucion acuosa de
Zn.

El trabajo se desarrollo en varias etapas, de las cuales se resalta primero el
beneficio y caracterizacién del material, donde se concentra el material
arcilloso, y se cuantifica en cuanto a su composicion quimica y mineralogica,
se determiné su capacidad de intercambio i6nico (CIC) y su carga
superficial.

La siguiente etapa es la modificaciéon y adsorcion de Zn por la arcilla
modificada, en donde se analiza la influencia de variables: concentracion,
pH, temperatura, tiempo de contacto y la relacion de masa sobre el aumento

de la cantidad de Zn adsorbido con respecto a la arcilla natural.

El estudio reporté que las variables de modificacion como las de adsorcion
tienen gran influencia en el aumento de la capacidad de retencidén del metal
Zn; las condiciones que principalmente influyen en estas etapas son: la
concentracion, el pH, tiempo de contacto y la temperatura. De los agentes
modificantes empleados, se estudiaron sales y bases destacando que el
KOH y el NaCl son los agentes modificantes que mejores resultados

mostraron.

Se concluye de éste trabajo de investigacién que la arcilla empleada debido
a su baja capacidad de inchamiento es no expandible, lo que la hace
atractiva para ser modificada y utilizada como adsorbente de metales
pesados. Se puede destacar que a las condiciones estudiadas, la arcilla

presenta mejores adsorciones en medio basico a temperaturas elevadas.



1. MARCO TEORICO

El capitulo presentara una breve descripcidon acerca de las caracteristicas y

usos de las arcillas como material adsorbentes de contaminantes acuosos.

El progreso de la sociedad ha ido acompaniado de un acelerado desarrollo
industrial que ha generado una serie de procesos productivos encaminados a
mejorar el nivel y la calidad de vida. Sin embargo, surge el efecto

secundario asociado a la contaminacion que ellos producen.

Segun la normatividad ambiental el ministerio de salud de Colombia define
en el decreto 1594 del 26 de Junio de 1984 las disposiciones sanitarias
sobre las aguas. En el articulo 72 se menciona entre otros parametros, que
todo vertimiento a un cuerpo de agua debe cumplir con un pH de 5.0-9.0 y
con ausencia de material flotante.

En el articulo 74 se definen las concentraciones para el control de la carga
de sustancias de interés sanitario. Las concentraciones permisibles de

metales toxicos consideradas en mg/L se relacionan en la Tabla 1:



Tabla 1. Parametros permisibles de Metales pesados en aguas Residuales

industriales
METAL CONC. PERMISIBLE METAL CONC. PERMISIBLE

mg/L mg/L
ARSENICO 0.5 NIQUEL 2.0
BARIO 5.0 PLATA 0.5
CADMIO 0.1 PLOMO 0.5
COBRE 3.0 SELENIO 0.5
CROMO+6 0.5 CINC 5.0

MERCURIO 0.02

De acuerdo con la Organizacion Mundial de la Salud, " estos metales
causan efectos nocivos sobre el organismo; por lo tanto es importante

mantener estos limites de concentracion en las aguas.

Las técnicas actuales para la remocion de Cinc en aguas contaminadas ha
sido objeto de estudio durante largo tiempo, encontrando métodos como la
precipitacion quimica, la recuperacidon electrolitica, osmosis inversa y el
intercambio i6nico cuyos resultados requieren costos elevados, lo cual
conlleva a buscar técnicas mas sencillas y de bajo costo que permitan retirar
y llegar a los limites establecidos por la normatividad ambiental. Esta
necesidad ha sido el motivo de desarrollar un solido adsorbente de bajo
costo capaz de satisfacer la necesidad planteada, empleando una técnica
fundamentada en el fendmeno de adsorcion — desorcién, ) que consiste en
la transferencia selectiva de uno o mas solutos de una fase fluida a un lote

de particulas sélidas.



Los sdlidos empleados como adsorbentes deben presentar caracteristicas
que permitan su utilizacion dentro de la operacién industrial de manera
adecuada y que ademas posean grupos superficiales activos o una fuerza
electrostatica que les permitan retener sobre su superficie las especies de
adsorbato requeridas o en su defecto que permitan su modificacién para
cumplir con tal fin. Los trabajos realizados hasta el momento demuestran
que las arcillas son unas buenas candidatas para ser modificadas ©® ©¥: en
busca de mejores propiedades para la adsorcion de iones debido a su

composicion superficial y capacidad de intercambio idnico.
1.1 CARACTERISTICAS DE LAS ARCILLAS

Mineralégicamente las arcillas del tipo ball clay estan constituidas

fundamentalmente por caolinita, illita, montmorillonita, mica y cuarzo.

Algunas propiedades fisicas de estas arcillas se resumen en la Tabla 2.



Tabla 2. Propiedades fisicas de las arcillas

Dureza 1425
Peso Especifico 2.60 4 2.63
indice de

Refraccion 1,561

Punto de Fusion

En estado puro 1.850°C, pero
desciende en relacion con la
proporciéon de las impurezas
contenidas.

Fractura Concoidal, terrosa.
Blanco, amarillo, verdoso y otros
Color segun la clase de impurezas
presentes.
Raya Blanca, amarillenta, rojiza, gris.
‘I‘Z)lsgr_eg?mon - Propiedad fisica que consiste en la
Slaking”,

(del inglés® to
slake =

facilidad de disgregarse o]
dispersarse convirtiéndose en finas

disgregarse) plaquitas

Caracteres
Organolépticos:

Untuosa al tacto; se adhiere

ligeramente a la lengua

1.2 ESTRUCTURA DE LAS ARCILLAS

Las propiedades de las arcillas son consecuencia de sus caracteristicas
estructurales, por ello es imprescindible conocer la estructura de los
filosilicatos para poder comprender sus propiedades. ©¢2"

Las arcillas, presentan una estructura basada en el apilamiento de planos de
iones oxigeno e hidroxilos. Los grupos tetraédricos (SiO)s* se unen
compartiendo tres de sus cuatro oxigenos con otros vecinos formando capas,
de extensién infinita y formula (Si.0s)?, dando lugar a la unidad fundamental
de las arcillas. Las capas tetraédricas se unen a otras octaédricas de tipo
gibbsita o brucita; el plano de unién entre ambas capas esta formado por los
oxigenos de los tetraedros que se encontraban sin compartir y por grupos

(OH)" de la capa brucitica o gibsitica.



1.2.1 Estructura De Las Arcillas

Figura 1. Estructura de las arcillas ")

-‘ Hydroxyle
@ Silicium
. Aluminium

Los arcillas pueden estar formados por dos capas: tetraédrica mas octaédrica
y se denominan bilaminares, 1:1, o T:O Figura 2a; o bien por tres capas:
una octaédrica y dos tetraédricas, denominandose trilaminares, 2:1 o T:O:T
Figura 2b. A la unidad formada por la unién de una capa octaédrica mas una

o dos tetraédricas se la denomina lamina ?".

Figura 2a. Arreglo de atomos en laminas tipo 1:1
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Figura 2b. Arreglo de atomos en laminas tipo 2:1
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Si todos los huecos octaédricos estan ocupados, la lamina se denomina
trioctaédrica (Mg?* dominante en la capa octaédrica). Si solo estan
ocupadas dos tercios de las posiciones octaédricas y el tercio restante esta
vacante, se denomina dioctaédrica (el A®* es el cation octaédrico

dominante).

En algunas arcillas (esmécticas, vermiculitas, micas...) las laminas no son
eléctricamente neutras debido a las sustituciones de unos cationes por otros
de distinta carga. El balance de carga se mantiene por la presencia, en el
espacio interlaminar, o espacio existente entre dos laminas consecutivas de,
cationes, cationes hidratados 0 grupos hidroxilo coordinados

octaédricamente. Los cationes interlaminares mas frecuentes son alcalinos



(Na y K) o alcalinotérreos (Mg y Ca). Las fuerzas que unen las diferentes
unidades estructurales son mas débiles que las existentes entre los iones de

una misma lamina.

1.3 CLASIFICACION DE LAS ARCILLAS

Las arcillas se clasifican atendiendo a que sean bilaminares o trilaminares y
dioctaédricos o trioctaédricos como se ilustra en la Tabla 3, donde
pertenecen a las arcillas grupos de minerales tan importantes como las

micas.

Tabla 3. Clasificacion de las arcillas ©

DIOCTAEDRICOS TRIOCTAEDRICOS CARGA
T:0 Grupo de la Caolinita Grupo de la Serpentina
Pirofilita Talco
T:0:T
Saponita
Grupo d(_a las | Montmorillonita Grupo de las 02-06
esmectitas )
esmectitas
Hectorita
Beidellita
Nontronita Estevensita
Grupo de las Versiculitas 06-08
llitas 0.9
Grupo de las Moscovita Grupos de las Biotita 1
micas Paragonita micas Flogopita

T:0:T:0 Grupo de las cloritas




1.4 PROPIEDADES FISICO-QUIMICAS DE LAS ARCILLAS

Las aplicaciones industriales de este grupo de minerales radican en sus
propiedades fisico-quimicas. Dichas propiedades derivan, principalmente de:
su pequefio tamafo de particula (inferior a 2 mm), su morfologia laminar
(filosilicatos) y sus sustituciones isomorficas, que dan lugar a la aparicion de
carga en las laminas y a la presencia de cationes débilmente ligados en el
espacio interlaminar. Como consecuencia de estos factores, presentan un
valor elevado del area superficial y, a la vez una gran cantidad de superficie
activa, con enlaces no saturados. Por ello pueden interaccionar con muy
diversas sustancias, en especial compuestos polares, por lo que tienen
comportamiento plastico en mezclas arcilla-agua con elevada proporcion

sélido/liquido y son capaces en algunos casos de hinchar.

Por otra parte, la existencia de carga en las laminas se compensa, con la
entrada en el espacio interlaminar de cationes débilmente ligados y con
estado variable de hidratacion, que pueden ser intercambiados facilmente
mediante la puesta en contacto de la arcilla con una solucién saturada en
otros cationes, a esta propiedad se la conoce como capacidad de
intercambio cationico y es también la base de multitud de aplicaciones

industriales.
1.4.1 Superficie especifica

La superficie especifica o area superficial de una arcilla se define como el
area de la superficie externa mas el area de la superficie interna de las
particulas constituyentes, por unidad de masa, expresada en m2/g, esta
propiedad hace que las arcillas tengan gran importancia en aplicaciones
industriales donde la interaccion solido-fluido depende directamente de su

area.



A continuacion en la Tabla 4 se muestran algunos ejemplos de superficies

especificas de arcillas:

Tabla 4. Superficies especificas de arcillas

Material Sup especifica m*/g
Caolinita de alta cristalinidad 15
Caolinita de baja cristalinidad 50
Halloisita 60
llita 50
Montmorillonita 80-300
Sepiolita 100-240
Paligorskita 100-200

1.4.2 Capacidad de Intercambio catidnico

Las arcillas son capaces de cambiar, faciimente, los iones fijados en la
superficie exterior de sus cristales, en los espacios interlaminares, o en otros
espacios interiores de las estructuras, por otros existentes en las soluciones
acuosas envolventes. La capacidad de intercambio cationico (C.I.C) se
puede definir como la suma de todos los cationes de cambio que un mineral
puede adsorber a un determinado pH. Es equivalente a la medida del total de
cargas negativas del mineral. La capacidad de intercambio es inversamente

proporcional al area superficial expuesta ©

Las cargas negativas pueden ser generadas de tres formas diferentes:
sustituciones isomorficas dentro de la estructura, enlaces insaturados en los
bordes y superficies externas y disociacion de los grupos hidroxilos
accesibles. El primer tipo es conocido como carga permanente y supone un
80 % de la carga neta de la particula; ademas es independiente de las

condiciones de pH y actividad ionica del medio. Los dos ultimos tipos de



origen varian en funcion del pH y de la actividad ionica. Corresponden a
bordes cristalinos, quimicamente activos y representan el 20 % de la carga
total de la lamina.

La Tabla 5 se muestran algunos ejemplos de capacidad de intercambio

catiénico (en meqg/100 g):

Tabla 5. Capacidad de Intercambio Cationico de algunos minerales ©

MINERAL C.1.C. (meqg/100 g muestra)
Caolinita 3-10
Halloisita 10-40
lllita 10-50
Clorita 10-50
Vermiculita 100-200
Montmorrillonita 80-200
Sepiolita-paligorskita 20-35

1.4.3 Capacidad de absorciéon y adsorciéon

Algunas arcillas encuentran su principal campo de aplicacion en el sector de
los absorbentes de agua u otras moléculas en el espacio interlaminar o en

los canales estructurales.

La capacidad de absorcion esta directamente relacionada con las
caracteristicas textuales (superficie especifica y porosidad) y se puede hablar
de dos tipos de procesos que dificilmente se dan de forma aislada: absorcion
(cuando se trata fundamentalmente de procesos fisicos como la retencidn
por capilaridad) y adsorcion (cuando existe una interaccidén de tipo quimico
entre el adsorbente, en este caso la arcilla, y el liquido o gas adsorbido,

denominado adsorbato).



La capacidad de adsorcion se expresa en porcentaje de absorbato con
respecto a la masa y depende, para una misma arcilla, de la sustancia de

que se trate.

1.5 UTILIZACION DE ARCILLAS COMO ADSORBENTES DE
CONTAMINANTES ACUOSOS

Debido a sus propiedades fisico-quimicas y a su bajo costo, las arcillas
naturales estan siendo estudiadas como materiales adsorbentes para el
tratamiento de efluentes industriales que contienen metales pesados,
sustancias radiactivas y contaminantes organicos como pesticidas,
herbicidas, fertilizantes y otras sustancias sintéticas. A los materiales
arcillosos es posible reforzarles su capacidad de adsorcion sometiéndolas a
modificaciones mediante tratamientos con moléculas organicas e

inorganicas, acidos y bases (T. Vengais et al., 2000)

Los materiales arcillosos son capaces de cambiar facilmente los iones
presentes en la superficie exterior, en los espacios interlaminares, o en
espacios internos de la estructura, con otros existentes en soluciones
acuosas envolventes por medio de alguno de los siguientes mecanismos: ®
1- Intercambio catidbnico como consecuencia de uniones rotas alrededor de
los bordes de las unidades de alumino-silicatos que dan lugar a un
desequilibrio de cargas, las cuales pueden ser balanceadas por la adsorcion
de cationes. @

2- Sustituciones dentro de la unidad estructural, resultado de un
desequilibrio de cargas que puede ser balanceado por otras cargas. %

3. El Hidrogeno de hidroxilos expuestos alrededor de los bordes rotos que

pueden ser reemplazados por un cation intercambiable.



(Grim, Ralph E 1968) hace referencia a los cationes comunmente
intercambiables en materiales arcillosos tales como Ca*™*, Mg*™*, H; K, Na* y
NH";  los cuales son reemplazados de acuerdo a su grado de concentracion
y estaran mas débilmente ligados a la superficie de la arcilla facilitando su

posterior intercambio.

Estudios de intercambio cationico han mostrado que, bajo una serie de
condiciones, los cationes no tienen el mismo comportamiento al ser
remplazados. Way, J. F (1852), demostré que el reemplazo de los iones
comunmente depende de: la concentracion de los cationes remplazados, los
sitios activos presentes en la estructura, la naturaleza de los iones vy el tipo
de mineral a trabajar. Otro de los factores que favorecen la adsorcion, son

las modificaciones llevadas a cabo térmicamente. (T. Vengris et al., 2000).

La facilidad de liberacion de un lon depende no soélo de la naturaleza de
éste, sino también de los que llenan el resto de las posiciones de
intercambio, demas de estar relacionado con el tamafo del lon y su

geometria dentro de la estructura (Jenny, H et al., 1946)

Para el intercambio catidnico no todas las arcillas pueden ser modificadas
de la misma manera, debido a que su estructura puede verse afectada en la
capacidad de captacion de los contaminantes a remover. La motmorrillonita
es una arcilla que muestra cambios favorables hacia la adsorcion cuando es
tratada en medio acido; mientras que la estructura de la caolinita y de la

bentonita se ve afectada con este tipo de tratamiento. (Pradas et al., 1994)

Las Zeolitas han sido tratadas para la remocién de cobre, niquel y cinc con
diferentes sales, de las cuales se destacan NaCl y NH4CI, que convierten el

material en un estado cercano al homo iénico en forma de sodio o amonio lo



cual mejora su capacidad de intercambio de iones. (Curkovic et al., 1997),
(Estupifian Arnoldy et al., 1998)

En minerales como la caolinita e illita, donde su capacidad de intercambio es
debida principalmente a la adsorcion en los bordes rotos, esta se consigue
incrementar mediante la reduccion del tamafno de las particulas.( Slavec &
Pickering 1981)

Los sélidos adsorbentes que contienen grandes proporciones de caolinita e
illita han sido modificadas con KOH en solucién acuosa para la adsorcion del
metal cromo, observandose un aumento en la cantidad de cromo retenido. (C
Volzone 2003).

Estudios basados en la remocidén de metales pesados como el zinc, cadmio y
magnesio sugieren para mayor efectividad en la adsorcion, el uso de
mezclas de minerales que contengan arcillas tipo caolinita, illita, bentonitas y

montmorillonitas. (Helios & Rybicka 1983).

De todos estos estudios se puede concluir que todo tipo de arcilla puede ser
modificada para incrementar su capacidad de captacion sobre metales

pesados presentes de soluciones acuosas.



2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Este capitulo presentara la metodologia y las condiciones seguidas a lo largo
de la investigacion, se describiran los procedimientos con los cuales se
llevaron a cabo las pruebas experimentales presentando pruebas

preliminares necesarias para la realizacion de este estudio.

La arcilla empleada es un mineral proveniente de la vereda Barroblanco del
municipio de Oiba (Santander), la cual es un composito formado por tres
frentes caracteristicos de esta mina y cuya explotacién partié de las capas
mas superficiales a las mas profundas. Se tomaron muestras
representativas de cada frente y posteriormente se cuartearon y se

mezclaron en igual proporcion.

El trabajo experimental, para incrementar la capacidad adsorbente de la
arcilla se realizd6 de acuerdo a las siguientes etapas: Beneficio y
caracterizacién quimica y mineralégica del mineral, evaluacién de los
diferentes agentes modificantes y obtencion de las mejores condiciones de

operacion para la adsorcion del Zn por parte de la arcilla modificada.

En la Figura 3 se ilustra un esquema que representa el procedimiento

general seguido a lo largo de la investigacion.



Figura 3. Procedimiento general seguido a lo largo de

la investigacion
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2.1 BENEFICIO y CARACTERIZACION DEL MINERAL ™9

La remocién de impurezas se realizé a través del beneficio en humedo que

consta de: dispersién / disgregacidn, sedimentacion, separaciéon y secado. La

dispersion y disgregacion de la arcilla se realizé en un equipo de agitacion

DENVER, ilustrado en la Figura 4, utilizando frascos plasticos de 5000 ml, a

los cuales se les adiciond 945 g de arcilla, 2200 ml de agua desionizada y




4.7 ml de dispersante (silicato de sodio tipo comercial), sometiendo esta
mezcla a una agitacion de 1000 rpm durante 20 min.

Pasado este tiempo se dejo en reposo durante 120 minutos para permitir que
las particulas no arcillosas de mayor tamafo se sedimenten. Finalmente se
separé la fase acuosa, de alta concentracion de arcilla, del material
sedimentado mediante el sistema sifobn mostrado en la Figura 5. El liquido
recogido se sometidé a un secado de 50 ° C, para recoger la arcilla en forma
sélida.

Figura 4. Equipo utilizado para la dispersion y disgregacion del mineral

Figura 5. Sistema sifon empleado en la recuperacion de sodlidos
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La composicion quimica y mineralogica del mineral beneficiado se determiné
siguiendo la norma ICONTEC 864 denominada materiales refractarios
silicoaluminosos, la marcha quimica correspondiente a este analisis se

reporta en el Anexo A.
2.1.1 Determinacion del contenido de humedad

Este andlisis reporta el contenido de agua existente en la muestra. El
procedimiento a seguir es el siguiente:

Se pesé 1g + 0.1 mg de muestra en un vidrio de reloj, se calentdo en una
estufa durante 1 hora entre 105 y 110 ° C, se dejo enfriar la muestra en
desecador, luego se peso la muestra y se repitioé el procedimiento hasta peso
constante. Se realizo el siguiente calculo:

W —Ww ‘s
% H :%*IOO Ecuacion 1

Donde:
W, = peso de la muestra

Ws = peso de la muestra seca
2.1.2 Determinacion de Materia Organica (M.O)

La muestra se trata con un volumen suficiente de solucion de dicromato de
potasio que actua como oxidante en un medio fuertemente acido. El calor
desprendido por la reaccion exotérmica del acido al diluirse, favorece la

accion del dicromato para que oxide la materia organica.

Se colocod en un erlenmeyer de 300 ml, 0.50 g de arcilla previamente

tamizado en un tamiz N° 60, se agregdé 20 ml de Dicromato 1N, se agité y



afiadio 10 ml de acido sulfurico concentrado, dejandolo en reposo durante 2
horas, finalmente se agregé 70 ml de agua destilada, dejando enfriar para
hacer la respectiva lectura en el colorimetro a una longitud de onda de 585
nm.

% C = Le*100%1.3 Ecuacion 2

pm

Donde:
Pm = Peso de la muestra

Lc = Lectura tomada en el colorimetro

%M.O =1.724*%C Ecuacion 3

2.1.3 Capacidad de intercambio Catiénico (C.I.C)

La capacidad de intercambio iénico (CIC) se midié6 mezclando 2.5 g de arcilla
con 25 ml de acetato de amonio 1N colocados en un elermeyer de 100 ml
durante 12 horas, con el fin de suministrar cationes en solucién que
desplacen a los iones intercambiables que posee la arcilla; posteriormente se
filtr6 y se tom6 1 ml de la disolucion a la cual se agregé 1 ml de lantano,
llevandolo a un volumen de 50 ml con agua desionizada. La concentracion
de cationes en disolucion se determind mediante la técnica de adsorcién
atdmica, utilizando un equipo de adsorcion atbmica PERKIN ELMER modelo
3110.

2.1.4 Analisis termogravimétrico.

Se pesaron 15 mg de muestra y se realizé el analisis termogravimétrico

(TGA) en un rango de temperatura de 30 - 950 °C, con una velocidad de



calentamiento de 7 °C/min. El equipo utilizado fue un TGA 2050

Thermogravimetric Analyzer.
2.1.5 Determinacion del potencial Z de las arcillas.

Si por un proceso cualquiera se desplaza la fase liquida con relacién a la
fase solida o inversamente, la capa molecular se mantiene en contacto
directo con la superficie; el valor del potencial del plano que separa la capa
fija de la capa movil es llamado potencial Z de freudlinch. El potencial Z de
las arcilla " depende del pH. Esta es positiva para los pH inferiores al punto
de carga nulo. Resulta de este hecho que para todos los valores de pH para
los cuales la carga es positiva, es necesario con el fin de obtener una
adsorcion sobre el silicato, utilizar una molécula que posea una carga
negativa en el caso en el que la adsorcidn sea entera o parcialmente de

origen electrostatico.

Para este analisis se prepararon varias soluciones acuosas con un
contenido de 0.01% de sdlidos en un rango de pH de 1 a 12, mediante un
equipo Z-Meter 3.0 ilustrado en la Figura 6, se determind el valor de la carga
superficial de las particulas midiendo su movilidad electroforética. Las
variaciones del pH, de las soluciones acuosas, se realizaron adicionando HCI
1:1 y NaOH 3N, las mediciones se registraron mediante el uso del equipo pH-
Meter METRON 632.



Figura 6. Equipo Z-Meter 3.0

2.1.6 Analisis por espectroscopia de infrarrojo

A través del cuidadoso analisis de un gran numero de espectros de
materiales conocidos, es posible correlacionar los maximos especificos de
absorcion vibracional con los grupos de atomos responsables de la
absorcion. Mediante el uso del equipo FTIR-8400S SHIMADSU se pudo
identificar los picos mas representativos de la arcilla que contiene caolinita e

illita.

2.1.7 Analisis por difraccion de rayos x

La emision fluorescente de rayos X proporciona al analista una de las
herramientas mas importantes para la identificacion y medida de los
elementos pesados en presencia de otros y en cualquier matriz, ésta técnica

es util y apropiada para el manejo de minerales arcillosos.



El tipo de analisis realizado fue la determinacion cualitativa de las especies

mineralogicas cristalinas presentes en cada muestra.

Para este analisis se puso en contacto 3 g de la arcilla a analizar con 50 ml
de agua destilada, dispersandose con 0.3 g de pirofosfato de sodio, esta
solucion es sometida a media hora de agitacion a 60 rpm. Esta solucién es
sometida a secada y pasada por el Difractometro de polvo marca RIGAKU
Modelo D/MAX 111B

2.2 MODIFICACION DE LA ARCILLA PARA LA ADSORCION DE CINC

2.2.1 Pruebas preliminares

La arcilla se someti6 a un proceso de modificacién de tipo superficial,
mediante el uso de (NaCl, KCI, NH4Cl, NaOH, KOH), con el fin de
incrementar su capacidad de intercambio catidénico. Con cada uno de los
agentes modificantes se prepararon disoluciones a diferentes
concentraciones. Los experimentos realizados por duplicado se llevaron a
cabo en batch, mezclando en un vaso de precipitado de 500 ml, 10 g de la
arcilla con la disolucion modificadora. La mezcla se agité durante 24 horas y
la temperatura se mantuvo constante, mediante un bafo termostatado. Las
disoluciones acuosas se filtraron al vacié utilizando un embudo de
membrana. Al filtrado se le determind, mediante adsorcién atomica, la
concentracion de iones remanente y por un sencillo balance de masa se
calcul6 la concentracion de iones captados por la arcilla. La arcilla recogida
del filtrado se lavo con agua desionizada hasta estabilizar su pH, con el fin
de retirar el exceso de modificante, asumiendo que los cambios en el pH
debido al lavado son minimos. En esta etapa se estudiaron las, temperatura

(25-70 °C), la concentracion del agente modificante (0.5-2 N) y el pH de la



solucion acuosa (2-10). Las variaciones del pH, de las soluciones acuosas,
se realizaron adicionando HCI 1:1 y NaOH 3N, las mediciones se registraron
mediante el uso del equipo pH-Meter METRON 632.

Los resultados obtenidos en la modificacion se validaron por medio del % de
adsorcion de Zinc retenido por las arcillas modificadas, y comparados con la
remocidén de zinc que presenta la arcilla natural que sin ser modificada se

sometio a una temperatura de 70°C durante 24 horas.

En los experimentos de adsorcién del cinc, por parte de la arcilla modificada,
realizados en un proceso bacth, se utilizaron 2 g de la arcilla natural y
modificada con 50 ml de la disolucion acuosa de 100 ppm de Zn en vasos
de precipitados de 200 ml, sometiendo la mezcla a agitacion a temperatura
constante 25 °C. Adicionalmente se ajusto el pH inicial de la disolucion

acuosa de Zn a 5.

Finalmente se evalud el porcentaje de metal adsorbido por la arcilla mediante

la siguiente relacién:

% PMA = (

Ci=Cf) 4100

Ci

Donde:

PMA = Porcentaje del metal adsorbido por la arcilla modificada.

Ci = Concentracion inicial del Zn en la disolucion, en unidades de ppm

Cf = Concentracion final del Zn en la disolucion, en unidades de ppm

El porcentaje de adsorcidén cinc retenido por las arcillas modificadas fue

evaluado variando el pH de la disolucion y la concentracion del metal.



2.2.2 Efecto del pH de la disolucién de Zn en el proceso de adsorcion

del metal

El pH de la disolucién de cinc, es una variable muy importante en los
procesos de adsorcion. Las condiciones acidas y basicas del medio facilitan
o dificultan la adsorcién de cinc por la arcilla. La arcilla previamente
modificada a condiciones 6ptimas, se puso en contacto con la disolucion
sintética del metal preparada a diferentes pH. El rango de pH se establecio
haciendo uso del diagrama de pourbaix, ilustrado en la Figura 7, mostrando
que a pH superiores de 5 hay precipitacion del metal como Hidroxido de

cinc. Las diferentes condiciones de adsorcion se muestran en la Tabla 6.

Tabla 6. Condiciones de Adsorcién para la evaluacion del pH

TEMPERATURA °C 25°C

pH ADSORCION 2,4,5,6

CONCENTRACION DEL METAL EN

100 ppm
LA S/N SINTETICA ppm

RELACION DE MASA g/I 40 g/l

TIEMPO DE CONTACTO HORAS 24 HORAS




Figura 7. Diagrama de Pourbaix para Zn (®
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2.2.3 Efecto de la concentracion de Zn en el proceso de adsorcion del
metal

De acuerdo a la literatura, el proceso de Adsorcidon se ve afectado por la
concentracion del metal, por tanto se realizaron lecturas de adsorcion a
diferentes concentraciones del metal buscando establecer su influencia en

nuestra variable de respuesta; % de Adsorcion de Zn.

2.2.4 Influencia del tiempo de contacto y la relacién de masa durante la

modificacion de la arcilla con KOH

Con el fin de observar la influencia de algunas variables frente a la adsorcion
de Zn, se sometié la arcilla que presentd la mejor adsorcion de metal a
diferentes condiciones de modificacion como tiempo de contacto y relacion

de masa. Estas condiciones se relacionan en la Tabla 7.



Tabla 7. Condiciones para evaluacion del tiempo de contacto y la relacién de

masa.

TEMPERATURA °C
70°C

CONCENTRACION
N 2N
TIEMPO DE CONTACTO horas 3,6,12, 24,36,48 60

pH MODIFICACION 14

RELACION DE MASA g/I 20,40,60

2.2.5 Influencia del tiempo de contacto y la relacion de masa arcilla /

volumen en la adsorcion

Para establecer las condiciones de equilibro solido-liquido en la adsorcion se
puso en contacto la arcilla natural y la modificada que presento los mejores
% de adsorcion con la solucién sintética que contiene el metal de estudio
variando la relacién de masa y el tiempo de contacto. Las condiciones de

adsorcion se presentan en la Tabla 8.

Tabla 8. Condiciones para la evaluacion del equilibrio sélido — liquido en la

adsorciéon de Zn

TEMPERATURA®°C 25°C
pH ADSORCION 5
CONCENTRACION DEL METAL 100 ppm
RELACION DE MASA g/L 20,40,60 g/l
TIEMPO DE CONTACTO horas 3,6,12,24 horas




3. RESULTADOS Y ANALISIS

En este capitulo se presentaran los resultados obtenidos de las pruebas

mencionadas en la seccion anterior con su respectivo analisis.

3.1 BENEFICIO Y CARACTERIZACION DEL MINERAL

El beneficio del mineral se realizd con el fin de incrementar la concentracién
de illita y caolinita; disminuyendo agentes cementantes: carbonatos de calcio

y magnesio, materia organica y los 6xidos e hidroxidos de hierro y aluminio.

En esta etapa se observo que al beneficiar una carga de mineral de 50 Kilos

se obtienen 25 Kilos de arcilla, indicando un 50% de recuperacion.

La caracterizacion quimica y mineraldgica de la arcilla se presenta en la
Tabla 9.

Tabla 9. Composicion mineraldgica de la arcilla de Oiba (Santander)

Antes Después
del del
; beneficio | beneficio
Hum;dad 50 5
%Si0, 61.93 51.3
%Fe,0; 0.61 0.77
%Al,03 27.6 39.58
%K,0 4.79 5.51
%CaO 0.22 0.11
%MgO 0.55 0.62
%TiO, 1.40 1.00




Se observa que al beneficiar la arcilla, se disminuye el porcentaje de oxido
de titanio y oxido de silicio, lo que disminuye las impurezas contenidas en la
arcilla extraida. Ademas también se deduce de esta tabla que el porcentaje
de humedad de la muestra disminuye considerablemente debido al proceso
de secado a la fue sometida para recuperar la fase arcillosa de la etapa de

beneficio.

3.1.1 Determinacion de Materia Organica (M.O)

De la ecuacion 2 y 3 se determina:

% C =0.438022 % C
% M.O =0.7551 % M.O

El valor obtenido de materia organica presente en el mineral beneficiado es
relativamente bajo, insignificante para muestro estudio, la materia organica
también fue retirada en el proceso de beneficio; con esto se esperar que la

capacidad de intercambio catidnico de la arcilla natural se vea favorecida.

3.1.2 Capacidad de intercambio catiénico C.I.C.

La Tabla 10 muestra los resultados de la CIC de la arcilla beneficiada, esta
propiedad se ve favorecida con el beneficio, antes su C.I.C era 6.44 meq/
100 g arcilla, sin embargo para utilizar la arcilla como material adsorbente se
requiere incrementar aun mas esta propiedad para obtener mejores

adsorciones.



Tabla 10. Resultados de la CIC de la arcilla natural.

Cic

+1 +2 +2 +1 meq

Na Ca Mg K [100g arcillaj
2.83 5.43 0.79 0.38 9.44

3.1.3 Analisis termogravimétrico TGA
La Figura 8 muestra el TGA de la arcilla de Oiba beneficiada, destacandose
la pérdida proporcional de agua hasta 110°C y mostrando estabilidad

térmica hasta 455°C donde presenta nuevamente perdida de peso.

Figura 8. TGA arcilla Natural
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3.1.4 Determinacion del potencial Z de las arcillas.

El potencial Z de la arcilla natural, es negativo como se ilustra en la Figura 9;

la arcilla presentara una repulsién de aniones y una alta atraccién hacia los



cationes, favoreciendo la afinidad de atraer cationes cinc presentes en la

disolucidn sintética de cinc.

Figura 9. Potencial Z de la arcilla natural
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3.1.5 Espectroscopia de infrarrojo

Los espectros de infrarrojo realizados se reportan en el Anexo B. En
literatura " se encontré los picos caracteristicos para caolinita e illita,

reportados en la Tabla 11 y Tabla 12



Tabla 11. Picos caracteristicos de la illita

LONGITUD DE ONDA | TIPO DE VIBRACION
3622 V(OH) lllitas
3438 V(OH) Agua
1635 5 (OH) Agua
527-471 5 (Si-0)
791 5 (Fe-Mg-OH)
668 5 (Mg-Al-OH)
429 5 (AI-AI-OH)
753 5 (Si-O-Al)
722 5 (AI-O-AI)

Tabla 12 Picos caracteristicos para la Caolinita

LONGITUD DE ONDA TIPO DE VIBRACION
3694 V (OH) internos
3667-3651 OH de superficies externas
938-913 Al-OH internos
1114-1102 Si-O
1032-1008 Si-O-Si y Si-O-Al
3450 H,O Adsorbida
788-539 V (Si-O) y V(AI-0)
550-400 SiO,
1800-1300 Transmisiones
3698-3620 Caracteristica del caolin

De acuerdo a esta informacion se identifica que la arcilla a trabajar presenta
picos asociados a la caolinita e illita.



Al comparar los resultados obtenidos por espectroscopia de infrarrojo, se
observa un aumento del area del pico correspondiente a la banda de
vibraciéon de OH (3400-3450) de agua adsorbida en la superficie por la arcilla
modificada con KOH. Esta modificacion con respecto a la arcilla natural
acentua la afinidad de la superficie por el agua, lo que reafirma la suposicion

de modificacion superficial para este tratamiento

3.1.6 Difraccion de rayos X

Los resultados obtenidos por difraccion de rayos x, muestran la presencia de
los picos caracteristicos de la illita y caolinita en la arcilla natural, ademas no
se observan cambios significativos al comparar los Difractogramas del
mineral natural y modificado, lo que conduce a pensar que en la arcilla no
ocurre un cambio estructural en el espacio interlaminar por efecto de la
modificacion realizada. La illita y caolinita son consideradas arcillas no
expandibles, por tanto es posible que la mayoria del intercambio ocurra en la

superficie exterior de las laminas.

3.2 MODIFICACION DE LA ARCILLA PARA LA ADSORCION DE Zn

3.2.1 Pruebas preliminares

3.2.1.1 Efecto de la modificaciéon de la arcilla sobre la capacidad de

intercambio de iones

Las Figuras 10 a y 10 b presentan el efecto de la concentracién,
temperatura y pH en la cantidad de cationes intercambiados C.I.C durante la
modificacion de la arcilla natural. Se observa que la cantidad de cationes

intercambiados se ve afectado por la concentracién, temperaturay pH de



los agentes modificantes; resaltando la modificacion con KOH y NaCl. Para
estas modificaciones se reporta en la Tabla 13 las bases intercambiadas

durante la modificacion a las diferentes condiciones de tratamiento.

Figura 10 a. Efecto de las variables de modificacion de las sales sobre la

cantidad de cationes intercambiados en la modificacion
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Figura 10 b. Efecto de las variables de modificacién de las bases sobre la

cantidad de cationes intercambiados en la modificacion
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Tabla 13. Cationes intercambiados durante la modificacién de la arcilla

CONDICIONES MODIF: KOH CATIONES INTERCAMBIADOS meq/100g arcilla
Conc (N) pH T (°C) Na* Mg? ca? K Total

2 14 70 0.56 0.26 1.64 67.54 70.00

0.5 14 70 0.59 0.40 2.08 49.3 52.37
2 14 25 0.35 0.32 212 49.58 52.37
0.5 14 25 048 0.29 1.73 24.85 27.35
CONDICIONES MODIF: NaCL CATIONES INTERCAMBIADOS meq/100g arcilla
Conc (N) pH T (3C) Na* Mg? Ca" K Total

0.5 2 25 16.06 0.32 1.90 0.22 18.5

2 2 25 18.19 0.24 1.38 0.19 20.0

0.5 10 25 254 0.34 1.65 0.18 27.57

2 10 25 49.6 0.26 1.33 017 51.36

0.5 2 70 19.6 0.20 1.10 0.20 21.10

2 2 70 2756  0.37 1.89 0.18 30.00

0.5 10 70 51.0 0.37 1.75 0.23 53.35

2 10 70 63.8 0.37 1.63 0.17 65.97

3.2.1.2 Efecto de los agentes modificantes sobre el % de adsorcién

Para cada uno de los agentes modificantes estudiados, a las condiciones de
operacion del proceso de modificacion de la arcilla, se determin6 el
respectivo porcentaje de adsorcion del metal como variable respuesta para
validar el proceso. Los resultados se representan en las Figuras 11 y 12,
donde se observa que la arcilla natural solo retiene 10% del metal, mientras
que al ser modificada, tanto para sales o bases, el % de adsorcion de cinc

adsorbido se incrementa cuando el proceso de modificacion de la arcilla se



lleva a cabo a condiciones de pH, temperatura y concentracién de agente

modificante elevado.

En las dos figuras se incluyen tanto las condiciones de operacion del proceso

de modificacion de la arcilla, y las condiciones de adsorcion del metal.

Figura 11. Efecto del uso de sales como agentes modificantes de una arcilla

de Oiba (Santander) para incrementar su capacidad de adsorcién de Cinc
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Figura 12. Efecto del uso de bases como agentes modificantes de una
arcilla de Oiba (Santander) para incrementar su capacidad de adsorcion de

Cinc
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En las Figuras 11 y 12 se observa que el porcentaje de Zn retenido por la
arcilla natural, sometida unicamente a tratamiento térmico a 25°C y 70°C
durante 24 horas es del 10 %, el cual aumenta al modificar la arcilla tanto

con sales como con bases.

Cuando la arcilla se sometié a modificacion con sales, fue el NaCl el que
reporto los mejores porcentajes de adsorcion del metal. Realizando el
proceso a pH de modificacién 10, Temperatura de modificacion 70 °C y

concentracion de NaCl de 2 N, se obtiene un 75 % de adsorcién de Zn.

En cuanto a las bases, como se observa en la figura 12, al modificar la arcilla
con KOH en disolucion 2N, a pH de modificacion 14 y temperatura de
modificacion 70 °C se consigue adsorber 94 % del zinc presente en una

disolucion acuosa de 100 ppm de Zn



Por consiguiente se observa que es recomendable realizar el proceso de
modificacion de la arcilla, tanto con bases o sales, a condiciones de pH, Ty

concentracion de agente modificante elevados.

Debido a la dificultad para ajustar el pH de una base a valores bajos, el
proceso de modificacién de la arcilla con estas sustancias se llevo a cabo
solo a pH 14.

En el momento de llevar a cabo las adsorciones con las diferentes
modificaciones tanto para bases y sales, se midid el pH de las soluciones
que contenian la arcilla inicial y finalmente, mostradas en la Tabla 14.
Observando que los porcentajes de adsorcion no son solo resultado de los

efectos del pH.

Tabla 14 Variaciones del pH en la etapa de adsorcién

MODIFICANTE | pH inicial | pH final
NaCl 6.27 5.30
KCI 6.71 6.25
KOH 7.85 8.63
NaOH 10.43 11.5

3.2.1.3 Efecto del pH de la disolucion de Zn en el proceso de adsorcion

del metal

Para cada uno de los agentes modificantes se evalué la influencia del pH de
la disolucion de cinc sobre el % de adsorcion. Los niveles de
experimentacion del pH de la disolucién de cinc, fueron seleccionados de

acuerdo a un diagrama Potencial-pH de Pourbaix (Galvele 1987) para este



metal, en el cual se denota que a valores de pH por encima de 7 el metal se
precipita como hidréxido de cinc.

En la figura 13 se presenta, para cada uno de los agentes modificadores
estudiados, a los diferentes valores de pH, el % de adsorcion de cinc por

parte de la arcilla modificada.

Figura 13. Efecto de la variacion del pH de la disolucién de Zn en el proceso

adsorcion del metal
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En la figura se observa que el proceso de adsorcion se ve favorecido a
valores de pH, de la disolucion metalica, mayores de 4; asi mismo en su
orden los mejores agentes modificantes para la arcilla son: el KOH, el NaCl,
el KCly el NH4CI.

Cuando la arcilla es sometida a disoluciones de Zn a diferentes pH, se
reporta que el % de adsorcidn de Zn retenido por la arcilla modificada
aumenta de forma significativa con el aumento del pH, esto es debido a que
la superficie de la arcilla se carga negativamente, atrayendo de esta forma

mas facilmente los cationes Zn



Se puede concluir que el pH es una variable que influye significativamente en
la adsorcién del metal, a mayor pH de la disolucién de Zn, se presentan
mayores adsorciones. Los pH bajos no favorecen la adsorcion de los
metales, debido a la presencia en exceso de iones H*, lo que disminuye la
afinidad de la superficie de la arcilla con el metal, mientras que pH mas altos
la superficie de la arcilla se desprotona, facilitando la adsorcién de cinc sobre

la arcilla. (Estupifidan Arnoldy et al., 1998)

3.2.1.4 Efecto de la concentracion de Cinc en el proceso de adsorcion

del metal

Figura 14. Efecto de la concentracién del metal en la disolucién sintética,

sobre la Adsorcion.
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En la figura 14 se representa el % de adsorcién de cinc, por parte de cada
una de las arcillas modificadas, cuando el proceso se realizé utilizando

disoluciones a concentraciones de metal de 60,100 y 600 ppm.



Para todas las concentraciones de cinc en disolucion, los mejores
porcentajes de adsorcidn se obtuvieron cuando la arcilla se modificé con
KOH,; el incremento en la concentracidon del metal en disolucién, no presenté
su aumento significativo en el % de adsorcion, concluyéndose que a partir de
una concentracion de 100 ppm de cinc el cambio del % de adsorcién no es

muy significativo.

Por el contrario los demas agentes modificantes, mostraron una dependencia
directa del % de adsorcion, con el incremento en la concentracion del metal

en la disolucion.

Con los analisis reportados de los estudios realizados se concluye que el
agente modificante que mejor retencion presenta de Zn es el KOH; con este
agente modificante se evalu6 la influencia del tiempo de contacto y la

relacion de masa en la etapa de modificacién y en la fase de adsorcion.

3.2.1.5 Influencia del tiempo de contacto y la relacion de masa de la

modificacion con KOH respecto a la adsorcion de Zn

Otras variables de gran influencia en estas técnicas de adsorcién son el
tiempo de contacto y la relacibn de masa; la Figura 15 muestra que al
aumentar los tiempos de contacto entre la arcilla natural y la solucién
modificadora se incrementa la posibilidad de intercambio, aumentando la
retencion del metal Zn, sin embargo se observa que para tiempo mayores de
36 horas los cambios en la adsorcidn no son representativos, un tiempo
adecuado de contacto para la modificacion es 24 horas. En cuanto a la
relacion de masa arcilla / volumen de la disolucion de agente modificante, se
puede decir que el comportamiento en general es similar, a mayor area de

intercambio mayor es el porcentaje de retencién de Zn.



Figura 15. Influencia del tiempo de contacto y la Relacién de masa de

modificacion sobre el porcentaje de Adsorcion
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3.2.1.6 Influencia del tiempo de contacté y relacion de masa,

arcilla/lvolumen en la adsorcion

Una vez mas se corrobora que la arcilla natural necesita ser modificada
para aumentar su capacidad de adsorcion, como lo muestra la Figura 16,
donde se ve un aumento significativo del % de adsorcion con respecto a
arcilla modificada con KOH bajo todas las condiciones de modificacion

empleadas.

La figura establece que a tiempos mayores de 24 horas el % de adsorcién
permanece constante, debido a la disminucién del intercambio catidnico.

Pasado este tiempo los cambios en la retencién del metal son bajos.

Con respecto a la Relacién de masa de arcilla / vol solucion de Zn (R), a

medida que esta aumenta, aumenta también el % de adsorcion debido



probablemente al aumento del area de contacto y a su vez al aumento de los

sitios de intercambio.

Figura 16 a-b Influencia de la relacion de masa (R) y tiempo de contacto en

la Adsorcion
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4. CONCLUSIONES

Es posible aumentar la capacidad de intercambio cationico de la arcilla

natural del municipio de Oiba mediante tratamiento con sales y bases.

Cuando se evaluaron variables para la fase de modificacién y adsorcion del
metal se encontr6 que la adsorcion es directamente proporcional con el

incremento de: ph, temperatura, concentracion y tiempo de contacto

Modificando la arcilla con KOH a condiciones: concentracion 2N, temperatura
70°C, pH de adsorcion 5 y tiempo de contacto 24 horas; se consiguid obtener

una adsorcion de Zn de un 95%
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ANEXOS

ANEXO A

DETERMINACION DE LA SILICE TOTAL (SiO;) y OXIDOS METALICOS EN
ARCILLAS.

Equipos y material de laboratorio

e Balanza analitica.

e Crisoles de platino.

e Mufla

e Plancha de calentamiento

e Equipo de absorcién atdbmica marca.

Reactivos

e Carbonato de sodio (Na;CO3)

e Acido Clorhidrico (HCI) en relacién 1:1
e Acido Clorhidrico (HCI) puro

e Acido Fluorhidrico (HF) puro

e Acido Perclérico (HCIO,)

e Hidréxido de amonio

Procedimiento

e Pesar 3g de carbonato de sodio en un crisol de platino con tapa

e Tarary pesar 0,25g (Wm) de la muestra de caolin sobre la medida anterior.

e Mezclar muy bien con un alambre, y agregar una capa de carbonato de sodio
sobre la mezcla

e Tapar el crisol y llevar a la mufla hasta 950 °C.

¢ Realizar un montaje con un vaso de precipitado de 600mL, vidrio reloj que cubra

el vaso y una varilla de vidrio con policia.



Introducir el crisol después de la calcinacion de la muestra en el vaso con el
montaje, introduciendo en el crisol la varilla.

Agregar cuidadosamente &cido clorhidrico 1:1 dentro del crisol de platino.
Esperar durante un tiempo hasta que termine de burbujear completamente y
cuidadosamente lavar el crisol, teniendo cuidado que la muestra quede
totalmente dentro del vaso de precipitado de 600ml.

Adicionar entre 15 a 20mL de acido perclérico y dejar secar en una plancha.
Adicionar 5mL de HCI puro y agua caliente.

Dejar enfriar.

Aforar en un balén de 100mL.

Filtrar y recoger el filtrado para la lectura de los metales (Al, Fe, Ca, K, Ti) en el
equipo de absorcion atémica preparando los respectivos patrones.

Al papel filtro adicionar tres gotas de hidroxido de amonio, y calcinarlo a 1000°C.
Pesar el calcinado (W1).

Adicionar sobre el calcinado 5mL de HF vy dejar evaporar completamente la
silice.

Calcinar el crisol de platino con tapa (1000°C).

Introducir en un desecador y pesar (W2).

Silice Total:

%Si0, = % *100%
m



ANEXO B

INFRARROJO SUPERPOSICION ARCILLA NATURAL Y MODIFICADA CON KOH
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DIFRACTOGRAMAS ARCILLA NATURAL, MODIFICADA CON KOH, ARCILLA ADSORBIDA CON Zn
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