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Glosario

Absorcion: Es el fendbmeno a través del cual los atomos, moléculas o iones pasan de una fase,

bien sea, liquida o gaseosa a otra liquida o gaseosa.

Adsorcién: Es un fenémeno en el que una sustancia A (adsorbato) presente en un liquido o gas,

queda adherido en una sustancia B solida (adsorbente).

Fisisorcion: fendmeno por el cual un compuesto quimico (adsorbato) se adhiere a la superficie

de otro compuesto (adsorbente) y en el que la especie quimica conserva su naturaleza quimica.

Quimisorcion: los compuestos involucrados sufren algan tipo de transformacion para dar lugar

a una nueva especie quimica

Aluminosilicatos: Son compuestos de aluminio y silicio que forman estructuras octaedricas y

tetraédricas con respecto al oxigeno.

Bentonita: La bentonita, perteneciente a la familia de filosilicatos, es una arcilla absorbente de
aluminosilicatos principalmente constituida por montmorillonita, los diferentes tipos de
bentonita se han nombrado seguin su elemento dominante, potasica (K), célcica (Ca), sodica

(Na) y aluminica (Al).

Geopolimero: Los geopolimeros son cadenas o redes de moléculas de minerales unidas por

enlaces covalentes.

Geopolimerizacion: La geopolimerizacion es la reaccion quimica que da lugar a los polimeros
inorgénicos (geopolimeros), para que esta sintesis se lleve a cabo se necesitan dos cosas un

material de partida el cual es la fuente de aluminio y de silicio, puede ser un mineral natural
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(aluminosilicatos) o residuos industriales tales como cenizas volantes, escoria o vidrio residual

y una solucién basica preparada con un hidréxido alcalino

Glufosinato de Amonio: El Glufosinato es un herbicida sistémico de amplio espectro, cuya

formula quimica es CsH15N,O,4P.

Lixiviados: En general se denomina lixiviado al liquido resultante de un proceso de percolacion

de un fluido a través de un solido
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Resumen

Titulo: Uso de un geopolimero derivado de bentonita para la remocion de amonio en agua

proveniente de suelos tratados con glufosinato de amonio™

Autor: Judy Edith Jaimes Balaguera™

Palabras Calve: Geopolimero, bentonita, adsorcién, DRX, SEM.

Descripcion:

En este trabajo se sintetiz0 y caracterizé un geopolimero a base de bentonita activado con
silicato de sodio comercial, para ser empleado como material adsorbente de cationes de
NH4+ en aguas lixiviadas provenientes de suelos tratados con glufosinato de amonio; un
herbicida usado para erradicar cultivos ilicitos. La materia primay el material geopolimérico
se caracterizaron mediante las técnicas: espectroscopia infrarroja (IR) con transformada de
Fourier, difraccion de rayos X (DRX) y microscopia electrénica de barrido (SEM), para
determinar la diferencia entre las fases cristalinas de la bentonita y su geopolimero.
Posteriormente al geopolimero se le variaron diferentes parametros como dosis de
adsorbente, adsorbato y pH en soluciones patron de cloruro de amonio y de glufosinato de
amonio Yy se realizaron pruebas para determinar la capacidad de sorcion de la arcilla y el
material geopolimérico observandose que a mayor dosis de adsorbente mayor es la
capacidad de sorcion. A su vez se determind que utilizando una solucion con pH 6, se
presentaban mejoras drasticas en la capacidad de sorcion. Luego se realizé una prueba piloto
con plantas de marihuana adicionando el herbicida y posterior al riego se colect6 el lixiviado
en el que se determind el amonio residual antes y después de estar en contacto con el
geopolimero. Finalmente se obtuvo que el material presenté mejor capacidad de sorcion
con respecto a la bentonita, siendo aproximadamente 16% mayor.

* Trabajo de grado )
* Facultad de Ciencias. Escuela de Quimica. Directora: Angela Marcela Montafio Angarita, PhD Quimica.
Codirectora: Claudia Paulina Gonzalez Cuervo, PhD Ciencias-Fisica
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Abstract

Title: Use of a geopolymer derived from bentonite for the removal of ammonium in water

from soils treated with ammonium glufosinate”

Author: Judy Edith Jaimes Balaguera™

Keywords: Geopolymer, Bentonite, adsorption, XRD, SEM

Description:

In this work we synthesized and characterized a geopolymer based on bentonite activated with
commercial sodium silicate, to be used as adsorbent material of NH 4+ cations in leached
waters from soils treated with ammonium glufosinate; an herbicide used to eradicate illicit
crops. The raw material and the geopolymer material were characterized by the following
techniques: infrared spectroscopy (IR) with Fourier transform, X-ray diffraction (XRD) and
scanning electron microscopy (SEM), to determine the difference between the crystalline
phases of bentonite and its geopolymer. When performing the alkaline activation of bentonite,
different parameters of adsorbent dose, adsorbate and pH in ammonium chloride and
glufosinate ammonium standard solutions were varied and tests were carried out to determine
the sorption capacity of the clay and geopolymer material, observing that the higher the
adsorbent dose, produces the greater the sorption capacity. It was also determined that using a
solution with pH 6, there were drastic improvements in the sorption capacity. Then a pilot test
was performed with plants of marihuana adding the herbicide, collecting the final sample to
which ammonium was determined before and after adding the geopolymer to determine the
amount of ammonium remaining in the water from the plants and after using the material.
Finally, it was obtained that the material had a better sorption capacity than bentonite, being
approximately 16% higher.

* Barchelor thesis )
** Facultad de Ciencias. Escuela de Quimica. Directora: Angela Marcela Montafio Angrita, PhD Quimica.
Codirectora: Claudia Paulina Gonzalez Cuervo, PhD Ciencias-Fisica
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Introduccién

Los minerales son estructuras que se forman a través de procesos geoldgicos cuando la materia
inorganica se organiza en estructuras cristalinas, se clasifican en nueve grupos principales
segun su clasificacién quimica, siendo el grupo de los silicatos el mas representativo pues
constituyen el 90% de la corteza terrestre, la organizacién de los atomos en los minerales les
confieren diferentes propiedades fisicas y quimicas, permitiéndoles tener aplicaciones
importantes en construccion, manufactura e industrias energética (Hayler, 2016).

La bentonita es una arcilla de tipo montmorillonita que tiene la capacidad de adsorber varias
veces su tamafio, tomando un aspecto de tipo gelatinoso consecuencia del volumen adsorbido
(Pinzon Bello & Requena Balmaseda, 1996) lo que le confiere una capacidad de sorcion de

iones que se ve mejorada al realizar una activacion alcalina (1. B. Aranha, 2002).

El uso de minerales como fuente de aluminosilicatos y su activacion alcalina da lugar a
polimeros inorganicos llamados geopolimeros, los cuales en comparacion con el material de
partida han demostrado un mejoramiento de propiedades como resistencia a la corrosion y al
fuego, resistencia mecanica, resistencia al ciclo congelacion/descongelacion y capacidad de
sorcion. (Davidtovis, Geopolymers: inorganic polymers new material, 2006). Los
geopolimeros usados para aplicacion de remocidn o adsorcion tienen una relacion Si/Al de 1/3
en masa que la cual mejora esta capacidad significativamente con respecto a las arcillas de las

que provienen (Novais RM, 2016).

Pese a que los geopolimeros son mayormente usados en la industria cementera también se
ha aumentado su uso como adsorbente debido a la estructura tetraédrica y octaédrica que

permite que estos compuestos tengan una alta capacidad de sorcién (Ali Maleki*, 2019).de
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tintes organicos como azul de metileno y de cationes como Cu*?, Pb*2, Cr*3, Cd*?, NH4*

(JAVIER, 2014) entre otros.

Un problema de gran impacto ambiental en Colombia, es el de los cultivos ilicitos el cual
ha sido un tema latente desde los Gltimos 60 afios. EIl gobierno para contrarrestar esta
problemética ha contemplado diferentes opciones como lo es la erradicacién manual, el apoyo
econdmico a la agricultura legal y la aspersion aérea, esta resulta ser la mas favorable, debido
a su alta efectividad y bajo costo, pero a su vez la de mayor impacto negativo, pues al ser
aplicado desde el aire, estos herbicidas no son selectivos afectando todo tipo de plantas,
animales y fuentes hidricas cercanas a su aplicacion. El glifosato es el componente quimico
maés usado para este tipo de procedimientos pero se ha limitado su uso debido a su alto impacto
ambiental negativo; otro compuesto ampliamente utilizado es el glufosinato de amonio que
resulta también ser nocivo para los diferentes ecosistemas en especial los acuaticos por su

fijacion de amonio en las diferentes especies que alli habitan (MinJusticia, 2019).

La contaminacion por amonio a fuentes hidricas es un problema de alto impacto ambiental
en los ecosistemas acuaticos, debido a que aumenta la eutrofizacién causando desestabilidad
en el medio ambiente (6), ademéas se ha determinado que el valor aceptable es menor que
1,5mg/L (articulo 7 del Decreto 2171 de 2009). Este ion resulta nocivo para los seres vivos
provocando no solo la eutrofizacion sino en ocasiones la muerte de dichas especies
(AUTORIDAD NACIONAL DE LICENCIAS, 2011), debido a esto se ha hecho necesario
encontrar formas para remover la mayor cantidad de amonio en aguas lixiviadas y reducir el
impacto ambiental que este trae consigo. Dentro de los materiales mas empleados se encuentran
las zeolitas ya que poseen una gran capacidad de intercambio i6nico, pero se ha limitado su
uso, debido a las demandantes condiciones, como altas temperaturas y presion para su sintesis,
por lo que usar geopolimeros para este fin se vuelve una buena alternativa, debido a la

composicion quimica, a su facil sintesis y bajo costo (Luukkonen, Sarkkinen, Kemppainen,
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Ramon, & Lassi, 2016), ademas teniendo en cuenta que los compuestos de silicio y aluminio
ocupan cerca de un 55% de la corteza terrestre lo que los hacen mas asequibles debido a su

abundancia. (Davidovits, 2002)
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1. Objetivos

2.1 Objetivo General

Obtener un geopolimero derivado de bentonita, caracterizarlo y evaluar su uso como

adsorbente de amonio en agua.

2.2 Objetivos Especificos

e Sintetizar el geopolimero por medio de la activacion alcalina de bentonita
e Caracterizar estructuralmente la bentonita y su geopolimero
e Variar parametros de adsorbato, adsorbente y pH en soluciones patréon de cloruro

amonio para determinar las mejores condiciones de remocién del i6n amonio

e Evaluar la adsorcion de amonio del geopolimeros en plantas tratadas con glufosinato

de Amonio

3. Cuerpo del Trabajo

3.1 Marco Tedrico
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3.1.1. Silicatos. Los silicatos tienen como unidad estructural el tetraedro de silice, donde un
cation Si** se coordina tetraédricamente con aniones O%, la manera en la que se disponen los
tetraedros da lugar a las diferentes familias de silicatos. Los minerales de arcillas hacen parte
de la familia de los filosilicatos, la cual se caracteriza por su organizacion laminar de los
tetraedros de silice [Figura 1], arcilla hace referencia a un material en el que los filosilicatos

pueden existir con otras fases minerales o0 amorfas (Cornelis Klein, 1997)

TETRAEDRO DE SiQ, OCTAEDRO DE Al

<> A7

O ATOMOS DE OXIGENO G ATOMOS DE OXIGENO
* ATOMOS DE SILICIO * ATOMOS DE ALUMINIO

Figura 1. Familia de silicatos tomada de estructura de los silicatos, (Pergher & Fornes, 1999)

Dentro de las estructuras arcillosas se pueden encontrar planos y laminas, los planos se
forman a partir de capas tetraédricas [Figura 2] y octaédricas [Figura 3] y estas capas a su vez
forman laminas, la unién de una capa tetraédrica con una octaédrica da lugar a una lamina 1:1,
la unién de dos capas tetraédricas con una octaédrica da lugar a una lamina 2:1 [Figura 4]

(Maria Isabel Carretero, 2008)
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{_!=Oxigenos ® y O =silicios

Figura 2. Capa tetraédrica tomada de propiedades fisico-quimicas del suelo (Pergher &
Fornes, 1999)

(O y ©_t= Oxhidrilos @ Aluminios, magnesios, etc.

Figura 3. Capa octaédrica tomada de propiedades fisico-quimicas del suelo (Pergher &
Fornes, 1999)

Los filosilicatos 2:1 son mas variados que los 1:1, y esto se debe a la presencia de cationes
hidratados intercambiables que da lugar a las esmectitas, con sustituciones tanto en la capa
tetraédrica como en la octaédrica, lo que hace frecuente el cambio de Fe?* y Mg?* por AP en
la capa octaédrica y de A" por Si** en la tetraédrica, provocando una carga negativa , la carga

laminar se ve compensada por la entrada de cationes como Ca?*, Na*, Mg?" y con menor
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frecuencia K*, los cuales se disponen en la interlamina de forma hidratada dandole asi

capacidad de intercambio iénico. (J.M Albella, 1993)

— Plano§ —
Capa
Octaédrica Plano4 —
— Plano3 —
7A J i
Capa Plano2 —
Tetraédrica 0 @
Planol — @ o
L ¢ ALMg

Figura 4. Laminas 1:1 (Urquiza & Ruldua, 2009)

3.1.2 Bentonita. La bentonita es una arcilla jabonosa que adsorbe un gran nimero de veces
su propio volumen de agua, adquiriendo un aspecto gelatinoso. (I. B. Aranha, 2002), (Karnland,
Olsson, & Nilsson, 2006). Para propositos industriales se consideran dos clases principales de
bentonita, la calcica y la sodica (Odom, 1984)

Debido a propiedades como alta superficie especifica, capacidad de intercambio i6nico,
hidratacién, hinchamiento y alta plasticidad las bentonitas tienen una gran variedad de
aplicaciones industriales, es usada en lodos de perforacion evitando desprendimientos en
excavaciones, como aglutinante en fundiciones de hierro y acero (Karnland, Olsson, & Nilsson,
2006), como purificador en la industria de alcoholes, adsorbente de olores, barrera de aguas

subterraneas, tiene aplicaciones en medicina, construccién y ceramica (Knight, 1989).
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Figura 5. Estructura cristalina de montmorillonita perteneciente a la familia de la
bentonita tomada de QuimiNet.com

3.1.3 Geopolimero. Los geopolimeros son cadenas o redes de aluminosilicatos unidas por
enlaces covalentes, son amorfos a temperatura ambiente y temperaturas medias, y cristalinos a
temperaturas mayores a 500°C (Perera & Trautman, 2005), en su estructura se encuentran redes
de sialatos (Si-O-Al) las cuales consisten en tetraedros de SiOs y AlO4 unidos mediante la
comparticion de atomos de oxigeno, la carga negativa generada por la coordinacion del
aluminio se ve neutralizada por la presencia de iones como K*, Na" y Ca?* (Davidtovis,
1994).Se requiere la adicion de una base alcalina que contribuye a la disolucion de la silice y
alimina y a la vez actla como catalizador en la reaccion de condensacion (Gonzéles, 2016).

A su vez los geopolimeros pueden clasificarse dependiendo de la relacion Si: Al que hay en
su estructura como es el caso de los polisialatos que son compuestos con cadenas y anillos
poliméricos con Si** y Al®* en coordinacion tetraédrica con oxigeno y su formula empirica es

M, (—(Si0,), — AlO,),.wH,0) donde z puede tomar valores de 1, 2 0 3, M es un cation
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monovalente, w puede tomar valores enteros y n es el grado de polimerizacién, dependiendo

de la relacion Si/Al se forman los diferentes polisialatos (Komnistas & Zaharaki, 2007).

Poly{sialate) Ou q,IO\Z :0
SiAl=1 (-Si-0-Al-0-) Si0, d \(\) / A0,
Poly{sialate-siloxo) O« ?‘/O\z ',0\1’0
siAl=2 (-Si-0-Al-0-Si-0-) ? R AR 74
¢ (9] 0
o)

Paly(sialate-disiloxo) Oa ‘.;ﬂo"
Si:Al=3 (-Si-0-Al-0-Si-0-Si-0-) \ j 4

o\ (') o
-3 _ofs',bo_s{..o_

SiAI>3 = (_)? ”
Sialate link Al
o o o]
\ T >
—;l —O-—S'l v O v S| O e
o o

Figura 6. Tipos de polisialatos tomado de (RAMOS, 2015)

3.1.4 Geopolimerizacion. La geopolimerizacion es la reaccion quimica que da lugar a los
polimeros inorganicos (geopolimeros), para llevar a cabo esta sintesis son necesarias dos
productos de partida (Ikeda, 1998), un material inicial el cual es la fuente de aluminio y de
silicio, que puede ser un mineral natural (aluminosilicato) o residuos industriales tales como
cenizas volantes, escoria o vidrio residual, y una solucion basica preparada con un base alcalino
requerido para la disolucion del material de partida y un silicato de sodio o potasio que actla
como un enlazante, activador y dispersante (Phair, 2001).

El mecanismo propuesto para la geopolimerizacion (Davidtovis, Geopolymers: inorganic
polymers new material, 2006) se ha supuesto que se da en tres etapas, las cuales pueden ocurrir
simultdneamente y son reversibles en cierta medida, las cinéticas de estas etapas dependen de
la seleccion del material de partida, concentracion del silicato de sodio y contenido de agua;

las tres etapas son:
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1)

2)

3)

Hidrolisis/Disolucion: La geopolimerizacién comienza con la hidrélisis de H™ con
cationes alcalinos(Na*,K*) en la superficie s6lida del aluminosilicato lo que lleva a la
disolucién continua de este, el producto son monémeros de silicato (Si(OH)s) vy
aluminato (AI(OH)4)".

Reestructuracion: Los precursores de aluminio en la solucién se orientan parcialmente
a un estado termodinamicamente mas estable.

Policondensacion: Los monomeros tetraédricos se unen formando una estructura
tridimensional amorfa de aluminosilicato correspondiente al geopolimero,

obteniéndose agua como producto secundario. (Gorhan & Kurkli, 2014)

n(Si,0;, Al,O, )+ 2nSiO, + 4nH ,0 + NaOH|KOH —>
Na*,K* +n(OH), — Si — O — Al-O — Si —(OH),

(OH),

n(OH), —Si—0O— Al —O—-Si—(OH), + NaOH/KOH —

(OH),

(Va* K )- ( ~Si-0O-Al -0-Si-0 —] +4nH ,O

Reaccion 1. Mecanismo de geopolimerizacion

Teniendo en cuenta este mecanismo de geopolimerizacion se propuso una posible

estructura del geopolimero o material geopolimérico obtenido
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Figura 7. Estructura propuesta del modelo estructural tedrico para la geopolimerizacion
tomado de (Barbosa, Mackenzie, & Thaumaturgo, 2000)

3.2.Metodologia

3.2.1 Materias primas

3.2.1.1 Reactivos para geopolimerizacion: La bentonita usada como fuente de
aluminosilicatos se adquirio en productos Campota cuya composicion es sodica, a su vez se
utiliz6 arena como fuente de SiO2 proveniente de rio frio ubicado entre el municipio de
Piedecuesta y Girdn, dentro del casco urbano y se molturé en un molino de cuerpos moledores
ubicado en el laboratorio de tecnologia quimica, de la escuela de ingenieria quimica (Figura
8a) con tres tamafos diferentes de didmetro que correspondian a 3,2 y 1 cm( Figura 8b)
respectivamente, durante tres horas. Posteriormente se pasd por un juego de tamices con el fin
de separar los diferentes tamafios de particula para usar los correspondientes a 120um.Se usé

el silicato de sodio comercial como activador alcalino de concentracion 1,8M, y alimina u



GEOPOLIMERO DE BENTONITA PARA REMOCION DE AMONIO 28

oxido de aluminio como fuente de aluminio, marca Merck con una pureza del 90% identificado

con nimero CAS 1344-28-1
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]
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Figura 8. Molino de cuerpos moledores cuerpos moledores

3.2.1.2 Reactivos para pruebas de sorcién: Se usé cloruro de amonio como fuente de iones
amonio, compuesto analitico marca Merck identificado con nimero CAS 12125-02-9;
glufosinato de amonio: herbicida agricola de nombre comercial finale de productos Bayer, el
cual es un derivado fosfinico, inhibidor de la glutamina sintetasa de compocision Ammonium
(2RS)-2-amino-4-(methylphosphinato)butyric acid de lote No. LB00008982 usado como
fuente de iones amonio para una segunda experiencia de sorcion. Se usé acido sulfdrico
analitico al 95% de pureza-marca Merck identificado con nimero CAS 7664-93-9e hidroxido

de sodio analitico marca Merck con nimero CAS-No: 1310-73-2.
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3.2.2 Geopolimerizacion. Se procedi6 a realizar el proceso de geopolimerizacion del mineral
bentonita para mejorar su capacidad sorcion, para ello se mezclaron70g de bentonita, 70g de
arena, 202,1 mL de silicato de sodio comercial y 0,619 alimina en un molde ctbico de aluminio
agitando hasta obtener uniformidad. Posteriormente se colocaron los cubos en una estufa marca
Memmert a 100° C durante 31 horas manteniendo agitacién constante las primeras 5 horas,
hasta que se observo compactacion completa, transcurrido este tiempo se sacaron los cubos de
la estufa y se dejaron a temperatura ambiente por 24 horas.

Al culminar la geopolimerizacién se desmoldé y se puso el material obtenido en la prensa,
luego se molturo en el molino de bolas durante tres horas y al final se pasé por el juego de

tamices para obtener geopolimero de tamafio de particula por debajo de los 120 pm.

3.2.3 Caracterizacion bentonita y geopolimero. Luego de sintetizar el geopolimero se
caracterizo este y su arcilla precursora para corroborar el proceso de geopolimerizacion y
diferenciar los cambios presentados para ello se hicieron analisis por:

Espectroscopia infrarroja (FTIR), la cual es una técnica usada para identificar las especies
quimicas presentes en los diferentes compuestos midiendo las vibraciones y rotaciones de las
moléculas en las distintas longitudes de onda (PALACIOS, SIERRA, & PUERTAS, 2003) se
midieron los compuestos en tramitancia versus nimero de onda (cm™1) en el equipo Bruker
Tensor 2 que se encuentra en el laboratorio de instrumentacion quimica ubicado en la escuela

de quimica, de la Universidad Industrial de Santander.

Difraccion de rayos x (DRX), es una técnica ampliamente usada en la que se hace incidir un
haz de rayos X sobre un solido cristalino que hace que la luz se disperse por la materia incidida,
lo que permite identificar las fases cristalinas que posean los compuestos incididos con la

radiacion (John, 1979). Las muestras fueron medidas en el difractometro de polvo marca



GEOPOLIMERO DE BENTONITA PARA REMOCION DE AMONIO 30

Bruker modelo D8 ADVANCE con geometria DaVinci, usando un portamuestras de
polimetilmetacrilato (PMMA), una radiaciéon de cobre (Cu Ko A = 1.5406 A) y un detector
lineal LynxEye; los datos se registraron con un paso de 0,02035° (20) entre 3,5° - 70,0° (20),
operando con un voltaje de 40 kV y una corriente de 40 mA. Este equipo se encuentra en el
laboratorio de rayos X de la Universidad Industrial de Santander ubicado en el Parque

Tecnol6gico Guatiguard (PTG).

Microscopia electronica de barrido (SEM): mediante esta técnica se pueden obtener
imégenes de la superficie de un material haciendo incidir un haz de electrones de alta energia
que construye las imagenes, ademas de eso también la muestra es irradiada con rayos x lo que
permite tambien saber la composicion del material (Albafil & Mora, 2002) las imagenes fueron
tomadas en alto vacio con un voltaje de 25 kV. Ubicado en el parque tecnologico Guatiguara

en el laboratorio de microscopia de la Universidad Industrial de Santander.

Dispersion de energia: usada para el analisis elemental en el geopolimero y la bentonita en
dos regiones puntuales de la muestra (Rivas, lznaga, & Petranovskii, 2014) utilizando un
microscopio FEI QUANTA FEIG 650 colocando las muestras en el soporte del equipo usando
las siguientes condiciones: HV: 20.5 kV, Tilt 0,00 Take.Off: 35,88, Amplitud 14,88, Detector

TYPE APOLLO X SDD, Resolucion 127,2.

3.2.4 Pruebas de sorcion. Posterior a la sintesis y caracterizacion del geopolimero, se determiné la
capacidad de sorcion de este y el de la bentonita precursora, en soluciones patrén de cloruro de amonio y
en soluciones de glufosinato de amonio, bajo diferentes parametros, determinando las condiciones

Optimas para la remocion del ion amonio.
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Variacion del pH: Para determinar el pH al cual se presenta un mayor porcentaje de
remocion, se prepararon cuatro soluciones patron de cloruro de amonio de 60 mg/L
ajustandose el pH con NaOH y H,SO4 hasta obtener pH de 2, 6, 8 y 10, seguido a ello
se adicionaron 6 g/L bentonita para las primera cuatro muestras y posteriormente 6 g/L
de geopolimero para las siguientes cuatro muestras y se pusieron en agitacion por 24
horas a 1070 rpm para conseguir un mayor contacto y uniformidad. Se filtraron las
muestras para continuar con el analisis de los dos subproductos obtenidos el solido y el
liquido. La solucidn liquida fue sometida a determinacion de nitrégeno amoniacal por
el método de nessler (Jeong, Park, Kim, & Kim, 2013) para lo cual se le debid bajar el
pH a 2 y mantener la muestra a 4°C para establecer la cantidad de nitrégeno residual
que habia en la solucion y, por tanto, la cantidad de iones que pudo adsorber el
geopolimero bajo estas condiciones. El material solido obtenido luego del filtrado fue
caracterizado mediante: FTIR para determinar los enlaces presentes del geopolimero,
SEM para determinar la morfologia y DRX para observar su cristalinidad y las fases
presentes. Posteriormente se prepararon las siguientes cuatro soluciones, esta vez
usando como adsorbato glufosinato de amonio adicionando 238,7 mg/L, adsorbente
bentonita 25¢/L y ajustando nuevamente el pH después se hizo lo mismo con otras
cuatro muestras usando como adsorbente 25g/L de geopolimero, llevando las

soluciones a las mismas condiciones y andlisis posteriores, anteriormente descritas.

Variacion de la dosis de adsorbente: Para determinar la dosis optima de material
adsorbente se prepararon cuatro soluciones de cloruro de amonio a pH 6 (pH optimo
determinado anteriormente) y de concentracion inicial 100 mg/L variando la cantidad
bentonita de 3,7,10 y 15 g/L, seguido se prepararon cuatro soluciones mas con las

mismas condiciones pero esta vez agregando las mismas cantidades pero de
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geopolimero sintetizado, disponiéndose en agitacion por 24 horas a 1070 rpm para
conseguir un mayor contacto y uniformidad., Luego del filtrado, se analizaron los dos
subproductos obtenidos uno solido y el otro liquido; al liquido se le realizo el
procedimiento antes descrito (ver pruebas de variacion de pH) Para las ocho soluciones
se realiz6 el mismo tratamiento anterior de los subproductos obtenidos.

Posteriormente se prepararon otras cuatro soluciones usando esta vez como adsorbato
el glufosinato de amonio, con concentracion inicial 132 mg/L adicionando las
diferentes cantidades del geopolimero sintetizado de 3,7,10 y 15 g/L a cada solucion,
se hizo Para las ocho soluciones se realizd el mismo tratamiento anterior de los

subproductos obtenidos.

Variacion de la concentracion inicial del adsorbato: Una vez determinados el pH y
la concentracién optima de material adsorbente, se procedié a evaluar el efecto del
cambio en la concentracion del adsorbato, para ello se prepararon cinco soluciones de
cloruro de amonio de diferente concentracion inicial 20, 40, 60, 80 y 100 mg/L, pH 6y
se le adicion a todas 10 g/L de bentonita y cinco muestras mas bajo los mismos
parametros pero esta vez adicionando 10 g/L de geopolimero, se pusieron en agitacion
por 24 horas a 1070 rpm para conseguir un mayor contacto y uniformidad, luego se
filtraron las muestras de las cuales se analizaron los dos subproductos obtenidos uno
solido y el otro liquido, realizando el mismo tratamiento mencionado anteriormente,
luego se prepararon otras cinco soluciones pero esta vez usando 20,40,60,80, y 100
mg/L de glufosinato de amonio con 10 g/L de bentonita y otras cinco donde se

adicionaron 10 g/L geopolimero y pH 6 repitiendo el procedimiento anterior.
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3.2.5 Remocion en prueba piloto. Después de variar parametros de sorcion se realizé una
prueba en tiempo real en dos plantas de marihuana, a las cuales se les adicion6 glufosinato de
amonio. Para la primera planta se afiadio el herbicida 238,7 mg/L cada 12 horas, la primera a
las siete de la mafiana y la segunda el mismo dia a las siete de la noche recogiendo el lixiviado
de ambas aplicaciones 24 horas después durante seis dias. Cada muestra de lixiviado colectado
se dividio en dos recipientes, a la mitad de las muestras se les realizo la prueba de sorcion con
el material, mientras que las otras se usaron como blancos. A las muestras se les adiciono 6 g
de geopolimero, posteriormente se pusieron en agitacion constante durante 24 horas a 1070
rpm para conseguir un mayor contacto y uniformidad y se filtr6 y se determind el nitrogeno
amoniacal. A la segunda planta se le adicioné el glufosinato durante tres dias consecutivos,
cada dia se le agrego una dosis igual a 238,7 mg/L dos veces al dia cada 12 horas recogiendo
el lixiviado a la mafiana siguiente a cada aplicacion, antes de agregar la siguiente dosis,
recolectando tres muestras a las cuales se les realizo el tratamiento anteriormente descrito.
Simultaneamente todos los residuos sélidos obtenidos fueron caracterizados mediante las

técnicas IR, DRX y SEM.

3.2.6 Caracterizacion posterior a pruebas de sorcion. Para los ensayos de sorcion para las
muestras controladas en el laboratorio como para las muestras reales, se realizaron
caracterizaciones tanto al liquido como al solido obtenido, por Espectroscopia infrarrojo (IR),
Difraccidn de rayos x (DRX)- Microscopia electrénica de barrido SEM, Dispersion de energia

y Nitrégeno amoniacal
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4, Resultados

Al realizar la sintesis y posterior caracterizacion por medio de las diferentes técnicas

instrumentales se obtuvieron los siguientes resultados.

4.1 Caracterizacion bentonita y geopolimero

4.1.1 Infrarrojo (IR) de la bentonita con el geopolimero sintetizado.
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Figura 9. IR bentonita y geopolimero

En la Figura 9 se puede hacer una comparacion entre la bentonita (linea negra) y el material
geopolimérico (linea roja). Se obtuvo como resultado que la mayoria de bandas entre ambos

compuestos coinciden y esto se debe a que no hubo ningun cambio en las vibraciones y
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flexiones, de la bentonita y su geopolimero, deduciendo esto por los picos presentes en ambos

compuestos.

Para la bentonita se obtuvieron las siguientes bandas 450 cm™ correspondiente a las
interacciones vibracionales Si-O-Si, en 530 cm™ vibraciones Al-O-Al, a 994 cm? plano
vibracional Si-O, a 1000 cm™ plano vibracional Si-O, en 1661 cm™ H,O cristalizada, 3400 cm
1 0-H, a 3623 cm™ O-H vibracional. Para el geopolimero se obtuvieron las siguientes sefiales:
450 cm™? interacciones vibracionales-O-Si, 521 cm™ vibraciones Al-O-Al, 1000 cm™ plano

vibracional Si-O, 1462 cm™ COs? grupos carbonatos y 1661 H.O cristalizada.

Luego de analizar los espectros obtenidos se observo que la Unica diferencia entre ambos
compuestos son las bandas a 3400 cm? y 3623 cm™ correspondientes al grupo OH el cual
aparece en el espectro de la bentonita, siendo este un pico caracteristico de dicha arcilla, que el
geopolimero no poseen debido a las temperaturas usadas en su sintesis, a su vez el geopolimero
posee grupos carbonatos a 1462 cm™ de los que la bentonita carece, y esto se da cuando en la
reaccion de geopolimerizacion hay formacion de grupos carbonatos lo cual se observa cuando

durante la sintesis hay formacion de burbujas.
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4.1.2 Difraccion de Rayos X (DRX) de la bentonita con el geopolimero sistetizado.
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Figura 10. DRX bentonita y geopolimero

Al realizar la activacion alcalina de la bentonita con silicato de sodio Figura 10 se observo
que en general la mayoria de las fases se mantienen constantes, albita (A), cuarzo (Q), yeso
(YY), caolinita (c), la moscovita (M), microlina (Mi) y montmorillonita (Mo). Se reconoce asi
mismo, un aumento en la intensidad de la fase de cuarzo a valores de 20O igual a 68 lo cual
puede atribuirse a la presencia de las fases cristalinas de SiO. de la arena en el geopolimero.
También se pueden ver en la bentonita, fases a valores de 26 igual a 9, 20, 38, 52 y 62
pertenecientes a la moscovita (M) que no se hallan en el geopolimero, y a su vez una aparicion
de las fases albita (A) a valores de 20 de 29, 34, 40,44 y microlina (Mi) a 20 igual a 31 que
solo estan en el geopolimero, lo que indica que al hacerse la geopolimerizacion hubo cambio
en las fases cristalinas del material, pero no en su composicién quimica, cambiando la fase
moscovita a albita y microlina. Lo anterior se puede dar debido a que hay un aumento de silice
y aluminio en presencia de un activador alcalino, que hace que se puedan llegar a transformar

las fases presentes en la arcilla precursora, por la formacién de grupos polisialatos, a causa de
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la hidrélisis de algunos &tomos de silicio y aluminio que se combinan tetraédrica y
octaédricamente hasta formar sialatos y posteriormente condensados de dichos sialatos que a

SuU vez ocasionan un incremento en la intensidad.

4.1.3 Microscopia Electronica de Barrido (SEM)

Figura 11. SEM Bentonita

En la Figura 11 se presenta la micrografia a 20000X de magnificacion donde se observa la
morfologia de la bentonita, se evidencian cristales amorfos, también cristales alargados y en
menor cantidad, cristales de tipo poligonos, en algunos sitios hay unos pequefios aglomerados
y en otros no se ven particulas de la arcilla lo que indica que no hay una uniformidad en la

superficie de la bentonita.
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Figura 12. SEM Geopolimero

En la Figura 12 se observa la micrografia a 20000X obtenida para el geopolimero, el cual
posee una morfologia que resulta mas uniforme comparado con la bentonita, se observa en gran
parte de su superficie una especie de aglomerados compuestos en su mayoria de cristales en

forma de poligonos.

Al comparar las dos imagenes Figura 11y Figura 12 se puede ver que el geopolimero presenta
una mayor amorficidad por lo tanto, presumiblemente permite mayor disponibilidad de
espacios intersticiales en medio de las estructuras y a su vez mayor cantidad de huecos
tetraédricos y octaédricos, lo cual conlleva a que se dé una mejor interaccion para la remocion

de iones, en este caso el amonio, que es el ion de interés.
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Espectroscopia de Dispersion (EDS)
Element  |Wt% At%
CK 06.81 11,51
> 0K 41.72 52,94
NaK 01.90 01.68
MgK 00.73 00.61
AIK 10.09 07.59
SiK 31.03 2243
SK 00.19 00.12
CIK 00.19 00.11
KK 01.07 00.56
CaK 00.93 00.47
TiK 00.59 00.25
FeK 04.73 01.72
Al
Ha K
oM g @ Ca 7 Fe
S - .
1.00 2.00 3.00 4.00 5.00 6.00 T.00 9.00
Energy - ke
Element Wt% At%
Si cK 06.41 10.58
0K 43,63 54.01
NaK 09.27 07.99
MoK 00.38 00.31
AIK 04.21 03.09
SiK 30.99 21,86
KK 00.82 00.42
CaK 01.56 00.77
TIK 00.23 00.10
FeK 02.49 00.88
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Figura 14. EDS geopolimero
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Mediante EDS se pudo determinar el porcentaje elemental de la bentonita y el geopolimero en
dos puntos de cada material como se muestra en las Figura 13 y Figura 14.

Con la activacion alcalina de la bentonita con silicato de sodio se observo variacion en
diferentes elementos, en el caso del oxigeno se observa un pequefio cambio de 52.94 % en la
bentonita a 54.01 % del geopolimero, debido a la formacion de carbonato en el material
obtenido; para el aluminio se observo una disminucion de 7.59 % a 3.09 %. La concentracion
de silicio no sufrid6 una modificacién apreciable. Un cambio importante para la posterior
aplicacion del material, se observd en la concentracion de los cationes de sodio que para la
bentonita fue de 1.68 % y aumento en el proceso de geopolimerizacion a 7.99 %, haciendo que
el geopolimero posea mayor caracter ionico permitiendo la interaccién con iones amonio y su
correspondiente contra ion segun sea el caso (cloruro de amonio o de glufosinato de amonio),

mejorando notablemente la capacidad de sorcion del geopolimero.

4.2 Evaluacion de variables de sorcion.

4.2.1 Variacion del pH

4.2.1.1 Variacién de pH usando como adsorbente bentonita y adsorbato

cloruro de amonio.

Tabla 1.
Parametros constantes cloruro de amonio y bentonita
Constantes Cantidad
Concentracion de cloruro 60 mg/L
de amonio
Cantidad de adsorbente 6 g/L

(Bentonita)
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Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se usé la siguiente ecuacion (1)

Y . adsorbid [concentracion inicial] — [concentracion residual] 100 (1)
6 amonio adsorbido = —— *
[concentracion inicial]

[60 mg—23,1 mg]

— 0
60 mo] * 100 = 61,5%

- %amonio adsorbido =

Tabla 2.
Variacion pH con concentracion de adsorbente (bentonita) y adsorbato (cloruro de
amonio) constante

pH % Amonio
adsorbido
2 61,5
6 81,67
8 60,61

10 71,83
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Variacién de pH

84 81,67

71,83

% Amonio adsorbido
I~

64 61,5

58 60,61

Figura 15. Variacion de pH, con bentonita y cloruro de amonio constante.

Se hizo una variacion pH de 2, 4, 6, 8,10 manteniendo la dosis del adsorbente en este caso
bentonita igual a 6 g/L y la dosis del adsorbato cloruro de amonio a 60 mg/L; se obtuvo que el
pH al que mejor remueve la bentonita es seis siendo este de un 81,67 %, seguido de pH 10 el

cual removié 71,83 % de amonio.

Esta operacion se hizo mediante la ecuacion 1 que se usé para calcular todos los datos
obtenidos en el método de nessler columna 2 de la Tabla 2, hasta obtener los % anteriormente

mencionados para construir la Figura 15
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3.3.2.1.2 Variacion de pH-usando como adsorbente geopolimero y adsorbato cloruro

de amonio
Tabla 3.
Parametros constantes cloruro de amonio y geopolimero
Constantes Cantidad
Concentracion de cloruro 60 mg/L
de amonio
Cantidad de adsorbente 6 g/L

(Geopolimero)

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se uso la ecuacion (1)

[60 mg—13,2 mg]

— 7Q0
60 mo] * 100 = 78%

- % amonio adsorbido =

Tabla 4.
Variacion de pH con concentracion de adsorbente (geopolimero) y adsorbato (cloruro de
amonio) constante

pH % Amonio

Adsorbido
2 78
6 97,17
8 94,5

10 96,67
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Variacién de pH
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Figura 16. Variacion de pH, con geopolimero y cloruro de amonio constante.

Se hizo una variacion de pH de 2, 4, 6, 8,10 Figura 16 manteniendo la dosis del adsorbente
que esta vez es el geopolimero sintetizado, igual a 6 g/L y la dosis del adsorbato cloruro de
amonio a 6 mg/L se obtuvo que el pH a que mejor removio fue 6, y esto se puede atribuir a que
seria el mejor medio en el que se halla, para no afectar su carga ionica interna. Teniendo un
porcentaje de remocion igual al 97,17 % seguido por uno igualmente bueno pH 10 donde su
remocion fue de un 96,67 % para realizar estos calculos se uso6 la misma ecuacion debido a que

el método usado da la cantidad de amonio residual presente en las diferentes muestras.

En general se puede ver que manteniendo la concentracion de adsorbente y adsorbato
constante, el pH en el que mas se favorece la remocion resulta ser a pH 6 para ambos
compuestos, para la bentonita de 81,67 % y para su correspondiente geopolimero el porcentaje

fue de un 96,17 %, lo que nos indica que el geopolimero adsorbié un 15,5 % mas iones amonio
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bajo las mismas condiciones, lo que efectivamente se esperaba debido a la mayor cantidad de

huecos intersticiales disponibles, para llenar.

En el siguiente ensayo se varid el pH con concentraciones constantes de adsorbato y
adsorbente, pero en este caso con el herbicida comercial, usado para erradicacion de cultivos

ilicitos, para observar cual pH seria mas 6ptimo en este caso.

3.3.2.1.3 Variacion de pH-usando como adsorbente bentonita y adsorbato cloruro de

amonio

Tabla 5.
Variacion de pH con concentracion de adsorbente (bentonita) y adsorbato (glufosinato de
amonio) constante

Constantes Cantidad
Concentracion de 238,7 mg/L
glufosinato de amonio
Cantidad de adsorbente 25 g/L
(Bentonita)

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se uso la ecuacion (1)

) ) [238,7 mg — 120,5 mg]
%amonio adsorbido = [60 mg] * 100 = 49,52%

Tabla 6.
Variacién de pH con concentracion de adsorbente (bentonita) 25 g/L y adsorbato
(glufosinato de amonio) 238,7 mg/L constante
pH % Amonio

Adsorbido

2 49,52
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4 51,57
6 58,65
8 50,82
10 53,75

Variacién de pH
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Figura 17. Variacién de pH, con bentonita y glufosinato de amonio constante.

Se varid el pH en 2, 4, 6, 8,10 manteniendo la dosis del adsorbente (bentonita) igual a 25 g/L
y la dosis del adsorbato (glufosinato de amonio) a 238,7 mg/L se obtuvo que el pH al que mejor
remueve la bentonita es seis siendo este de un 58,65 %, seguido de pH 10 en el cual removio

53,75 %, luego de realizar los célculos necesarios.

Al comparar la bentonita a diferentes pH, pero variando el adsorbato pese a que el mejor

pH fue 6 como en el caso anterior, se nota una disminucion en el porcentaje de remocién en
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los diferentes pH, por ejemplo, para el caso de pH 6 con cloruro de amonio se removi6 81,67
% y con glufosinato de amonio la remocién fue de 58,65 % por lo que hubo una disminucion
del 23,02 %, pese a que se realiz6 bajo las mismas condiciones y se hizo el mismo proceso esta
disminucién puede que se deba a que el glufosinato de amonio es una molécula de méas tamafio,
lo que hace que su contra ion le sea dificil llegar a introducirse entre los planos en comparacion

con el ion cloruro.

4.2.1.4 Variacion de pH-usando como adsorbente geopolimero y adsorbato

glufosinato de amonio

Tabla 7.
Variacién de pH con concentracion de adsorbente (geopolimero) y adsorbato (glufosinato
de amonio) constante

Constantes Cantidad
Concentracion de 238,7 mg/L
glufosinato de amonio
Cantidad de adsorbente 25 g/L

(geopolimero)

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se uso la ecuacion (1)

[238,7 mg — 94,5 mg]
[238,7 mg]

%amonio adsorbido = * 100 = 60,41%

Tabla 8.
Variacién de pH, con adsorbente (geopolimero) 25 g/L y adsorbato (glufosinato de
amonio) 238,7 mg/L constante.

pH % Amonio

adsorbido

2 60,41
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4 56,01
6 73,00
8 62,17
10 64,56
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Figura 18.Variacion de pH, con geopolimero y glufosinato de amonio constante.

Variando el pH usando como adsorbente geopolimero y adsorbato el glufosinato de amonio
Figura 18 se determino que a pH 6 da la mejor remocidn, aunque con una notable disminucion
en la cantidad de iones amonio removidos siendo para el cloruro de amonio del 97,17 % y para
el glufosinato de amonio del 73 %, con una diferencia del 24,17 % lo cual como ya se habia
mencionado, se puede deber al tamafio de la molécula de glufosinato de amonio, a su vez

corroborando que tiene una mejor remocion el geopolimero que la bentonita precursora.
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4.2.2 Variacion de la dosis del adsorbente

4.2.2.1 Variacion de la dosis de bentonita con constantes el cloruro de

amonio y el pH

Tabla 9.
Variacion del adsorbente (Bentonita) manteniendo constantes pH 6 y adsorbato (cloruro de
amonio) 60 mg/L

Constantes Cantidad
Concentracion de 60 mg/L
cloruro de amonio

pH 6

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se uso la ecuacion (1)

_ _ [60 mg — 40,5 mg]
%amonio adsorbido =+ * 100 = 32,5%
[60 mg]

Tabla 10.
Variacion del adsorbente (bentonita) manteniendo pH: 6 y adsorbato (cloruro de amonio)
60 mg/L constante.

Bentonita (g) % Amonio

adsorbido
3,0 32,5
7,0 78,3

10,0 81,67
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Variacion del adsorbente
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Figura 19. Variacion de la dosis de bentonita con concentracion constante de cloruro de
amonio y pH 6

Luego de determinar el mejor pH de sorcion tanto en el material precursor como el material
geopolimérico, se varié un segundo parametro en el que se mantenia constante el pH 6 y la
dosis del adsorbato cloruro de amonio 60 mg/L, variando la dosis del adsorbente 3, 7y 10 g/L,
encontrando que la mayor remocion se da a mayor cantidad de adsorbente, dandose la mejor
remocién en 10 g/L de bentonita el cual fue de 81,67 % Yy esto resulta l6gico ya que a mayor
cantidad de adsorbente mayor es la cantidad de espacios para ser ocupados por los iones

amonio.
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4.2.2.2 Variacion de la dosis de geopolimero con constantes el cloruro de
amonio y el pH
Tabla 11.

Variacion del adsorbente (geopolimero) manteniendo constantes pH 6 y adsorbato
(cloruro de amonio) 60 mg/L

Constantes Cantidad
Concentracion de cloruro 60 mg/L
de amonio
pH 6

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se uso la ecuacion (1)

. . [60 mg — 13 mg]
%amonio adsorbido = [60 mg] * 100 = 78,3%

Tabla 12:
Variacion del adsorbente (geopolimero) manteniendo pH: 6 y adsorbato (cloruro de
amonio) constante

Geopolimero % Amonio

(0) adsorbido
3,0 78,3
7,0 93,2

10,0 97,2
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Variacion del adsorbente
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Figura 20. Variacion del geopolimero manteniendo pH: 6 y cloruro de amonio constante.

Seguido al experimento anterior se vario el mismo parametro en el que se mantenia
constante el pH 6 y la dosis del adsorbato cloruro de amonio 60 mg/L, variando la dosis del
adsorbente Figura 20 pero usando esta vez el geopolimero sintetizado 3, 7 y 10 g/L,
encontrando que la mayor remocion se da a mayor cantidad de adsorbente, dandose la mejor
remocién en 10 g/L del material geopolimérico el cual fue de 97,2 % lo que se dio por el

aumento de la relacion iones versus huecos intersticiales, tetraédricos y octaédricos a ocupar

Se not6 que al variar el adsorbente manteniendo constante la concentracién del adsorbato y
pH 6 a mayor cantidad de adsorbente se da un maximo de remocion el cual fue para el caso de
la bentonita de un 81.67 % y para el caso del geopolimero un 97,2 % de amonio removido lo
que indica que a mayor cantidad de adsorbente mayor cantidad de amonio adsorbido y que el

geopolimero de bentonita aumento la capacidad de adsorcién en un 15,53 %.
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4.2.3 Variacion de la dosis del Adsorbato

4.2.3.1: Variacion de la dosis de cloruro de amonio con concentracién

constante de bentonitay el pH

Tabla 13.
Variacion del adsorbato, manteniendo constantes concentracion del adsorbente
(bentonita) 10 g/L y pH 6

Constantes Cantidad
Concentracion adsorbente 10 g/L
(Bentonita)
pH 6

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se uso la ecuacion (1)

_ _ [20 mg — 13,72 mg]
%amonio adsorbido = [20 mg] * 100 = 68,6%

Tabla 14.
Variacién del adsorbato (cloruro de amonio) manteniendo pH: 6 y adsorbente (bentonita)
constante

Concentracién de Cloruro % Amonio

de Amonio mg/L adsorbido
20 68,6
40 72,7
60 78,2
80 80,2

100 81,8
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Figura 21. Variacion del cloruro de amonio manteniendo pH: 6 y bentonita constante

Variando la cantidad de adsorbato inicial (cloruro de amonio) y manteniendo el pH 6 y
adsorbente (bentonita) en 10 g/L, dio como resultado que, a mayor de cantidad de cloruro de
amonio, mayor fue la cantidad de remocion, siendo ésta de 81,8 %. Lo anterior se debe a que
hay mayor cantidad de iones para remover, de otra parte, como se determind anteriormente, las

relaciones a las que se da la mejor remocidn resultan ser pH 6, concentracion adsorbente de 10

g/L y concentracion de adsorbato de 100 mg/L.

4.2.3.2 Variacion de la dosis de cloruro de amonio con constante el

geopolimero y el pH

Tabla 15.

Variacion del adsorbato, manteniendo constantes concentracion del adsorbente

(geopolimero) 10 g/L y pH 6

Constantes

Cantidad

Concentracién adsorbente
(geopolimero )

10g/L
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pH 6

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se usé la ecuacion (1)

) ] [20 mg — 3,3 mg]
%amonio adsorbido = * 100 = 83,5%
[20 mg]

Tabla 16.
Variacion del adsorbato (cloruro de amonio) manteniendo pH: 6 y adsorbente
(geopolimero) constante

Concentracion de % Amonio
Cloruro de Amonio Adsorbido
mg/L
20 83,5
40 90,7
60 95,4
80 96,2

100 97,3
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Variacion del adsorbato
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Figura 22. Variacion de cloruro de amonio manteniendo pH: 6 y geopolimero constante

Variando la cantidad de adsorbato Figura 22 inicial (cloruro de amonio) y manteniendo el
pH 6 y adsorbente (geopolimero) 10 g/L, se encontré que a mayor de cantidad de cloruro de
amonio mayor fue la cantidad de remocidn siendo este 97,3 %, y esto se atribuye también a lo

ya mencionado en la seccion inmediatamente anterior.

Comparando el material geopolimero obtenido con la bentonita, se tiene que para bentonita
el mayor porcentaje de remocion alcanzado fue de 81,8 % y para el geopolimero su maximo
fue de 97,3 % lo que muestra que el geopolimero tuvo un porcentaje de remocion del 15,5 %
mas respecto al precursor lo que ratifica que en efecto el material sintetizado tiene una mejor

capacidad de sorcion.
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4.3 Prueba piloto

Para la tercera etapa se realizd una prueba piloto con dos plantas de marihuana, para la
primera planta se adiciono el herbicida cada 48 horas, recolectando el agua residual que
provenia de la planta durante las 48 horas posteriores al riego. Para la segunda planta el
herbicida fue adicionado cada 24 horas y se recolecto el agua en las 24 horas subsecuentes al

riego.

43.1Plantal

Figura 23. Variacién del tiempo de adicion del glufosinato de amonio con concentracion
constante cada 48 horas.

Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se usé la ecuacion (1)

(103,3 mg—66,9 mg)
20 mg

- %amonio adsorbido = * 100 = 35,24%
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Tabla 17.
Variacion del tiempo con concentracion inicial de glufosinato: 238,7 mg/L y de geopolimero:
30 g/L

Tiempo Amonio antes  Amonio despues de Amonio % Amonio
dias de adicionar en adicionar adsorbido removido
geopolimero geopolimero mg/L mg/L
mg/L
2 103,3 66,9 36,4 35,24
3 106 81,7 24,3 22,92
5 126,2 99,1 27,1 21,47
Plantal
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Figura 24. Remocidn de amonio en el tiempo con concentracion inicial de glufosinato:
238,7 mg/L y de geopolimero: 30 g/L
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Al encontrar las condiciones Optimas de remocidn se realizd una prueba piloto con dos
plantas para la primera planta Figura 24 se observé que al pasar los dias esta presentaba una
menor capacidad de retencion de amonio (ver columna 2 de la Tabla 17). Posterior a la
aplicacion del geopolimero se removié un maximo de 32,54 % en el primer dia y este
porcentaje se disminuyo con los dias. Hasta llegar a la minima remocion que fue del 21,47 %
en el dia 5. Lo anterior se atribuye a algun tipo de interaccion del material adsorbente con la
tierra donde estaban sembradas las plantas; interaccién que de alguna manera disminuyé la
efectividad del geopolimero, puesto que pese a que se alcanzan porcentajes de remocion de
hasta el 97 % en pruebas de laboratorio bajo condiciones controladas. No obstante, se considera

un hallazgo satisfactorio pues hubo remocién de amonio en muestras reales.

Figura 25. Variacion del tiempo de adicion del glufosinato de amonio con concentracion
constante cada 24 horas
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Para determinar el porcentaje de amonio adsorbido se usé la ecuacion (1)

(68,3 mg — 29,7 mg)

% amonio adsorbido = 683 myg x 100 = 30,31%

Tabla 18.
Variacion del tiempo con concentracion inicial de glufosinato: 238,7 mg/L y de geopolimero:

oL Dias Amonio antes del Amonio después de Amonio % amonio
adicionar adicionar adsorbido  removido
geopolimero mg/L geopolimero mg/L mg/L
1 98 68,3 29,7 30,31
2 104,3 78,7 25,6 24,54

3 150,7 129,7 21,0 13.93
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Figura 26. Variacion del tiempo con concentracion inicial de glufosinato: 238,7 mg/L y de
geopolimero: 30 g/L

Al realizar la prueba para la segunda planta se observd el mismo comportamiento con
respecto a la planta anterior: posterior a la aplicacion del geopolimero se removié un maximo
de 30,31 % en el primer dia y este porcentaje se disminuyd con los dias cuya menor remocion
fue del 13,93 %, estos porcentajes disminuyeron con respecto a la primera planta y esto se le

puede atribuir al menor tiempo que hubo entre cada adicién del herbicida.

4.4 Comparacion del material geopolimérico antes y después de la adsorcion de

amonio

4.4.1 Infrarrojo (IR) del geopolimero y el geopolimero impregnado
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Figura 27. IR geopolimero (linea roja) geopolimero impregnado (linea negra)

En la Figura 27 comparando geopolimero (linea roja) y el geopolimero impregnado (linea
negra) se obtuvo como resultado que la mayoria de bandas en el geopolimero y al realizar la

impregnacion del mismo se mantienen constantes.

Para el geopolimero se obtuvieron las siguientes bandas: 450 cm™ interacciones
vibracionales-O-Si, 521 cm™ vibraciones Al-O-Al, 1000 cm™ plano vibracional Si-O, 1462 cm™
1y a 2450 cm~! COs? grupos carbonatos, 1661 H,O cristalizada. Para el geopolimero luego
de la absorcidén de amonio 6 geopolimero impregnado, se obtuvieron las siguientes sefiales:
450 cm? interacciones vibracionales-O-Si, 521 ¢cm™ vibraciones Al-O-Al, 1000 cm™ plano
vibracional Si-O, 1462 cm™ CO3? grupos carbonatos, 1661 H,O cristalizada. Cabe resaltar la
aparicion de la banda a 3350 cm™ correspondiente a la vibracion del grupo NH4" dentro del
material geopolimérico que pudo haberse dado por el intercambio i6nico de dicho cation en los

grupos sialatos, lo que permite establecer que el geopolimero adsorbi6 los cationes amonio.
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4.4.2 Difraccion de rayos X
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Figura 28. DRX geopolimero y geopolimero impregnado

En la Figura 28 se hace una comparacion entre el geopolimero y el geopolimero impregnado
donde se puede evidenciar que en general las fases se mantienen constantes desde la arcilla
precursora pasando por el geopolimero hasta el geopolimero impregnado, donde en este ultimo
se muestra que carece de la fase yeso (YY) ademas cambios para la fase albita (A) en valores de
2 © igual a 34, 40, 44 y de la fase motmorillonita (Mo) en valores de 18 y 24 ademas la
aparicion de fase caolinita (C) a valores de 30, 47, lo que indica que al realizar la impregnacion
con el ion de interés ocurre un cambio de fase cristalina de la albita y yeso a la fase cristalina
de calcita lo que muestra un rearreglo de las fases cristalinas al realizar la impregnacién del

material con el cation.
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4.4.3 Espectroscopia Electrdnica de Barrido
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Figura 29. SEM geopolimero impregnado
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Se tomd micrografias del geopolimero impregnado con amonio Figura 29 y se compard con
el geopolimero antes de la remocidn, observando que al impregnar el material con el catién
amonio, este pierde amorficidad que poseia, lo que también se observa por DRX y esto se debe
al cambio de fases que hay cuando sucede la impregnacion pasando de las fases de albita a
caolinita lo que hace pensar que los grupos hidroxilo presentes en la caolinita que se hallaban
en el geopolimero fueron fijados por el ion amonio, mostrando que el geopolimero no solo
realiza una adsorcion del catién llenando los huecos intersticiales sino que hace un intercambio

i6nico en las estructuras octaédricas y tetraédricas Figura 12.

5. Conclusiones

El geopolimero sintetizado a partir de bentonita, tiene una mayor amorficidad favoreciendo la
formacion de los diferentes tipos de huecos para la remocion del ion amonio por lo que resulta

ser mas efectivo.

El material geopolimérico a base de bentonita presenta una capacidad de remocion de iones

amonio maxima del 98% siendo esta hasta un 16% mayor que para la arcilla precursora.

Mediante la variacion de los diferentes parametros que afectan el proceso de adsorcion, se
determin6 que las condiciones 6ptimas estan dadas por pH 6, concentracion de adsorbente
10g/L y concentracién de adsorbato 100mg/L, presentando también una buena remocion a pH

10 lo que hace méas amplio su uso ya que puede ser usado en aguas residuales alcalinas.
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El geopolimero formado por su facil sintesis, bajo costo y buena efectividad, resulta ser
una buena alternativa para mitigar el impacto ambiental en los cuerpos hidricos generado por

el lixiviado de glufosinato.

6. Recomendaciones

Se sugiere incluir un disefio experimental con control de variables para hacer las pruebas de

remocidn de amonio en muestras reales.

La capacidad de adsorcion del geopolimero puede variar entre tipos diferentes de plantas

incluso en las mismas plantas con condiciones de suelo diferentes.

7. Divulgacion de resultados

XI1 Convencion Internacional sobre Medio Ambiente por la integracion y cooperacion para la

sostenibilidad. Ciudad de la Habana Cuba.
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