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RESUMEN EN ESPANOL

TITULO: SINTESIS DE ZEOLITA TIPO LTA A PARTIR DE DIATOMITA. CARACTERIZACION Y
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AUTOR: PARRA GUZMAN, Leidy Katherine **

PALABRAS CLAVES: Diatomitas, Extraccién de silice, Tratamiento hidrotérmico, Zeolita LTA,
Efluentes industriales.

La diatomita es una roca silicea sedimentaria de origen biogénico, que esta constituida por restos
fosilizados de plantas acuédticas no flageladas morfolégicamente sencillas, unicelulares y
eucariotas, denominadas diatomeas. Gracias a sus propiedades fisicoquimicas como gran area
superficial, quimicamente inerte y aislante térmico en un amplio rango de temperaturas, la
diatomita es ampliamente utilizadas como filtro y para la fabricacién de ladrillos y cemento. No
obstante, también ha sido utilizada como materia prima para la sintesis de nuevos materiales en
aplicaciones mucho mas especificas.

En Colombia, existen depositos de diatomitas en la cordillera oriental, formados en ambientes
lacustres de edades recientes (piloceno-cuaternario), compuestos por épalo, cuarzo y minerales
arcillosos, que gracias a su alto contenido de silicio en forma cristalina o amorfa, la convierten en
un material con gran potencial para su uso en la sintesis de zeolitas, ademas de potenciar su uso
en diversas aplicaciones que hasta ahora no figuran dentro de los usos convencionales de la
diatomita.

En este estudio, se sintetizo la zeolita tipo LTA por el método clasico usando como materiales de
partida la diatomita y aluminio post consumo. La zeolita sintetizada, se caracterizo por difraccion de
rayos X, espectroscopia infrarroja y calorimetria diferencial de barrido, y finalmente se analiz6 su
potencial para la remediacion de efluentes industriales.
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**Facultad de Ingenierias Fisicoquimicas, Escuela de Ingenieria Quimica, Director: HENAO
MARTINEZ José Antonio, Codirectores: RIOS REYES Carlos Alberto, QUINTANA MENDOZA José
Hernando.
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TITLE: SYNTHESIS OF ZEOLITE TYPE LTA FROM DIATOMITE, CHARACTERIZATION AND
APPLICATION IN INDUSTRIAL WASTEWATER REMEDIATION
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Diatomite is a sedimentary rock biogenic silica, which consists of fossilized remains of aquatic
plants nonflagellated morphologically simple unicellular eukaryotes, called diatoms. Thanks to their
physicochemical properties such as high surface area, chemically inert and thermal insulation in a
wide range of temperatures, silica is widely used as a filter and for the manufacture of bricks and
mortar. However, it has also been used as feedstock for the synthesis of new materials in much
more specific applications.

In Colombia, there are deposits of diatomite in the eastern mountain range formed in lacustrine
environments of recent ages (piloceno-Quaternary), consisting of opal, quartz and clay minerals,
which thanks to its high content of silicon in crystalline or amorphous, make a material with great
potential for use in the synthesis of zeolites, as well as enhance their use in various applications so
far not included within the conventional uses of diatomite.

In this study, we synthesized zeolite LTA type by the classical method using as starting materials
diatomite and aluminum post consumption. The synthesized zeolite was characterized by X-ray
diffraction, infrared spectroscopy and differential scanning calorimetry, and finally analyzed for their
potential for remediation of industrial effluents.

*Grade Project

**Physicochemical Faculty of Engineering, School of Chemical Engineering, Director: HENAO
MARTINEZ José Antonio, Co directors: RIOS REYES Carlos Alberto, QUINTANA MENDOZA José
Hernando.
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INTRODUCCION

Uno de los problemas mas serios que enfrenta la industria en general es la
generacion de descargas residuales derivadas de los procesos industriales, cuya
composicién varia con el tipo de industria y/o proceso. En particular, la industria de
los recubrimientos metalicos, genera residuos liquidos con altas concentraciones
de niquel, cobre y zinc, que a causa del desconocimiento de técnicas para la
disposicion final de residuos, terminan siendo vertidos al alcantarillado publico,
afectando a largo plazo el entorno préximo al lugar del vertimiento como
consecuencia de la acumulacidon de estos metales en el ambiente por encima de
los niveles tolerables, haciendo de este hecho un fendbmeno reconocido como uno
de los problemas de mayor responsabilidad ambiental que enfrenta la industria en
Colombia.

Dentro de las tecnologias utilizadas para el tratamiento de efluentes con altas
cargas contaminantes se encuentran la osmosis inversa, la electrodidlisis, la
precipitacion quimica, la adsorcion y el intercambio i6nico, esta ultima de uso
limitado, aunque gracias a los buenos resultados obtenidos con su uso, esta
técnica es catalogada como una de las mejores opciones para el tratamiento de

aguas residuales [1].

En este orden de ideas, una alternativa para enfrentar este tipo de problemas la
constituye la diatomita, una roca silicea de origen biogénico que gracias a su alto
contenido de silice, abre la posibilidad para el desarrollo de nuevas tecnologias
sobre sintesis de materiales como las zeolitas: aluminosilicatos de estructura
cristalina con gran capacidad de adsorcion e intercambio i6nico, que a su vez
permitira potenciar el uso de la diatomita en nuevas aplicaciones y por lo tanto
aumentar el valor agregado a los recursos de su explotacion industrial en

Colombia ademas de plantear su posible aplicacion en la remediacion de
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problemas ambientales en el pais, que hasta ahora no figuran dentro de los usos

convencionales de la diatomita.

De los distintos tipos de zeolitas que actualmente se conocen, pocas se utilizan a
nivel industrial, en este selecto grupo las de mayor importancia son las del grupo
de la faujasita (X y Y) y las zeolitas tipo A [2]; en particular el interés por esta
Gltima radica en su excelente capacidad de intercambio i6nico, convirtiéndola en
una excelente alternativa para remover metales pesados en aguas residuales

industriales.
En el presente estudio se realizé la sintesis de la zeolita tipo LTA por el método

clasico a partir de diatomita y la evaluacion de su capacidad para la remocion de

cationes de niquel y cobre en soluciones estandar.
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1. MARCO TEORICO

1.1 Diatomitas

Las diatomitas son rocas sedimentarias siliceas, inertes y de baja toxicidad,
compuestas por caparazones fosilizados de plantas acuaticas unicelulares
morfologicamente sencillas. Se forman por la acumulacion sedimentaria de
frastulas de diatomeas [3,4]. Estan constituidas esencialmente de silice hidratada,
ya sea en forma amorfa o cristalina segun la concentracion de silice en la fuente
de agua y la edad del yacimiento. Soluciones sobresaturadas de silice favorecen
la precipitacion de oOpalo el cual segun la antigledad del depdsito cambia su
morfologia hasta convertirse en cuarzo [5,6]. Entre sus impurezas se encuentra la
alimina y el hierro, asi como detritos sedimentarios que acompafan al material

por su origen.

Por sus propiedades fisicas, quimicas y térmicas, como son, su gran area
superficial por unidad de masa, baja densidad aparente, quimicamente inerte y
aislante térmico en un amplio rango de temperatura; son aptas para diversas
aplicaciones industriales, entre las que se encuentran su uso como filtro,
absorbente y como materia prima para la fabricacion de ladrillos y cemento [3].No
obstante, ha sido utilizada también como materia prima para la sintesis de nuevos

materiales en aplicaciones mucho mas especificas como las zeolitas [7].

1.2 Zeolitas

Las zeolitas son aluminosilicatos con estructura cristalina, que contiene cavidades
en forma de canales, ocupadas por grandes iones y moléculas de agua, ambos
con libertad de movimiento permitiendo el intercambio i6nico y la deshidrataciéon
reversible. Su estructura consiste en una red tridimensional de tetraedros [Si0,]™*

y [Al0,]7°, con atomos de aluminio o silicio en el centro y atomos de oxigeno en
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los vértices los cuales comparten un medio de su carga por cation. Las diferentes
formas de coordinacion de estos tetraedros, asi como la relacion silicio/aluminio
originan diferentes tipos de zeolitas [2]; a su vez, esta relacion influye directamente
sobre la tendencia hidrofilica o hidrofébica del material, la cual se define en
funcion de la densidad de los atomos de aluminio en el interior de las cavidades de
su estructura. En general la hidrofobicidad aumenta a medida que aumenta la
relacion Si/Al [8].

Cada atomo de aluminio que sustituye un atomo de silicio, proporciona una carga
negativa, la cual se neutraliza con las cargas positivas que aportan los iones
intercambiables, los cuales se unen a la estructura de la red mediante un enlace
iGnico que permite su intercambio por otro catibn organico o inorganico, sin que la

estructura cristalina de la zeolita sea alterada [10].

Las zeolitas pueden encontrarse en depdsitos naturales, generalmente asociados
con la activacion hidrotérmica de rocas volcanicas vidriosas 0 sintetizadas con una
gran variedad de materiales con alto contenido de silicio y aluminio. Como
consecuencia de sus propiedades fisicoquimicas, son utilizadas en una amplia
gama de aplicaciones industriales. Particularmente, la gran capacidad de
intercambio catiénico le confiere a las zeolitas una alta aplicabilidad como
intercambiadores i6nicos en el tratamiento de aguas para la eliminacion de
amonio, fosfatos o metales pesados principalmente. Ademas, debido a su
estructura de canales abiertos y vacios, pueden ser usadas como tamices
moleculares en la adsorcion fisica de moléculas gaseosas y como catalizadores
gracias a la presencia de protones como cationes intercambiables que pueden
convertir a la zeolita en solidos de elevada acidez [8, 9]. Aunque actualmente gran
parte del volumen total de la produccion mundial de zeolitas es destinado para su
uso en la formulacién de detergentes [10,11], se han definido otras areas de
aplicabilidad como la agricultura, la horticultura, materiales para construccion y el

tratamiento de efluentes mineros y metallrgicos entre otros.
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2. METODOLOGIA EXPERIMENTAL
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A 4
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3. DESCRIPCION DE LA METODOLOGIA EXPERIMENTAL

3.1 Preparacion de la materia prima

Las muestras de diatomita fueron reducidas a polvo en un mortero de agata,
secadas a temperatura ambiente y tamizadas a través de una malla de 38 pm,

para aumentar el area de contacto.

3.2 Caracterizacion de la diatomita

3.2.1 Microscopia electrénica de barrido

La identificacion de la microestructura de las frustulas de las diatomeas que
conforman el material de partida, se realizé por medio de imagenes amplificadas
de la diatomita, obtenidas por medio de un microscopio electrénico de barrido
marca FEI QUANTA 200 ubicado en el Centro de Equipos Interfacultades de la
Universidad Nacional de Colombia y un microscopio 6ptico convencional marca
OLYMPUS BX51 ubicado en la Escuela de Geologia de la Universidad Industrial
de Santander.

3.2.2 Analisis elemental

La determinacién de la composicion de la materia prima, expresada en porcentaje
en peso de cada elemento presente en la muestra sélida, se realiz6 mediante
fluorescencia de rayos X (FRX), empleando un espectrémetro de fluorescencia de
rayos X de Energia Dispersiva marca SHIMADZU modelo EDX-800HS, ubicado en

el centro de desarrollo productivo de joyeria CDPJ.
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3.2.3 Caracterizacién Mineralbgica

La identificacion y cuantificacién de las fases cristalinas y amorfas presentes en la
muestra solida de diatomita, se llevé a cabo mediante difraccion de rayos X de
muestras policristalinas (DRX), empleando un difractbmetro de polvo marca
SIEMENS modelo D500 ubicado en el instituto colombiano del petréleo ICP. Las

condiciones y parametros de medicion se presentan en el Anexo A.

3.2.4 Espectroscopia Infrarroja

La identificacion de las bandas vibracionales del material, se realizé por medio de
espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier en la regién de 400 a 4000
cm™, empleando un espectrémetro infrarrojo marca SHIMADZU modelo Tensor
27, ubicado en la Escuela de Quimica de la Universidad Industrial de Santander.

3.3 Tratamientos previos a la sintesis de la zeolita

3.3.1 Calcinacion.

La eliminacion de los compuestos organicos volatiles presentes en el material de

partida, se realiz6 calcinando la diatomita a 600°C durante 5 horas.

3.3.2 Lixiviacion.

Para cada ensayo se utilizaron 3 gramos de diatomita y 19 mL de solucién
extractante. La composicion de cada solucién utilizada para la digestion se
especifica en la Tabla 1. Las mezclas se sometieron a agitacion vigorosa durante
2 horas y transcurrido este tiempo, fueron filtradas, lavadas con agua caliente y

secadas a 90 °C.
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Tabla 1. Tratamientos realizados para la extraccion de cationes diferentes al

Silicio presentes en la diatomita.

. . C
Tratamiento Solucioén extractora A [90°C] R
1 HCI 37% wt X
2 HCI 12%wt, H,02 6% wt, H,O 82% wt | X
3 HCI 6% wt , H,O, 3% wt, H,O 91% wt | X X
4 HCI 6% wt , H,O, 3% wt, H,O 91% wt | X X X

*Agitacion (A), Calentamiento (C), Reflujo (R).
** wt: Porcentaje en peso.

Fuente: El Autor.

3.3.3 Extraccion del silicio

Las extraccion del silicio presente en la diatomita como silicato de sodio, se realizd
basados en el primer paso propuesto por Hollman et al., 1998. El tiempo de
reaccion se establecié teniendo en cuenta las mejores condiciones de sintesis,

encontradas en trabajos previos del grupo de investigacion [12].

La extraccion se realizo en autoclaves de teflon bajo las siguientes condiciones:

- Relacién NaOH 3M/ Diatomita:2,5 L/kg
- Temperatura:90 °C

- Tiempo de reaccion:3 horas
Agitacion:1000 rpm

Para conocer la influencia de la calcinacion y la lixiviacién de la diatomita en la
extraccion del silicio, se realizaron pruebas con la diatomita natural y el producto

de la lixiviacion, bajo las condiciones anteriormente expuestas.

3.3.3.1 Determinacion de la concentracion del silicato de sodio

Inicialmente se calcul6 la densidad del silicato de sodio formado en la etapa
anterior, empleando un picnédmetro de 2 mL .Posteriormente, se peso una gota de

la solucion de silicato de sodio y se le agrego gota a gota una solucién de sulfato
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de cobre 0,125 M hasta que se detuvo la formacion del precipitado. A continuacién
se filtro, se seco a 90°C y se peso para determinar la cantidad de silicato de cobre
formado. La concentracion del silicato de sodio se determindé basados en la

estequiométria de la reaccion:

Na,Si0; + CuS0, - CuSiOs + Na,SO0,

3.4 Pre tratamiento a las laminas de aluminio.

De acuerdo con la cantidad de silicato de sodio extraido, se estableci6 la cantidad
de aluminio necesaria para conservar la relacion 1:1 con los atomos de silicio en el

silicato de sodio.

El aluminio utilizado fue material post consumo, el cual fue molido en una maquina
de moler convencional y sometido posteriormente a un tratamiento hidrotérmico a
80°C con una solucién de hidréxido de sodio. El seguimiento de la reaccién se
llevo a cabo mediante la medicion del hidrogeno producido de acuerdo con la

siguiente reaccion:

2Al + 2NaOH + 6H,0 - 2Na[Al(OH),] + 3H,

3.5 Sintesis y caracterizacion de la zeolita

La solucién de silicato de sodio y los productos del tratamiento hidrotérmico a las
laminas de aluminio, se mezclaron basados en el protocolo de sintesis de la
zeolita tipo LTA propuesto en el manual Verified Syntheses of Zeolitic Materials
(LTA, Linde Type A, ver Anexo B). El gel de reaccion producto de la mezcla de los
precursores, se sometié a envejecimiento en autoclaves de teflon a 95°C, 1000

rpm y diferentes tiempos 3.5, 6 y 9 horas.
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El producto obtenido, se filtro, se lavo con agua desionizada hasta alcanzar un pH
neutro y se seco a 100°C durante 1 hora. La zeolita sintetizada fue caracterizada
por difraccion de rayos X, espectroscopia infrarroja y calorimetria diferencial de

barrido.

El ensayo de calorimetria diferencial de barrido se realiz6 empleando un
calorimetro marca DSCQ10 TA INSTRUMENTS, ubicado en la Escuela de

Ingenieria Quimica de la Universidad Industrial de Santander.

3.6  Pruebas de Intercambio i6nico

Se prepararon soluciones estandar de diferentes concentraciones a partir de
cloruro de niquel y sulfato de cobre como se especifica en la Tabla 2. Se tomaron
25 mL de cada solucién y se pusieron en contacto con 0,1 gramo de zeolita
durante media hora bajo agitacion vigorosa. El grado de remocién se establecio en
funcion de la concentracion del adsorbato en la solucion. El analisis se realizé en
un espectrofotdmetro de absorcion atomica marca PERKIN ELMER 372 ubicado

en la Escuela de Quimica de la Universidad Industrial de Santander.

La variacion en la capacidad de intercambio i6nico, se estudio con respecto al
porcentaje de sitios activos atacados en la zeolita (10, 50, 100%). La variable

respuesta se definié6 como:

% R . Concentracion inicial — Concentraciéon final 100
o Remocion = o X
Concentracion inicial

Tabla 2. Concentracion de las soluciones utilizadas para las pruebas de
intercambio iénico.

Sal | Concentracion [ppm]
NiCl, | 233 | 1166 | 2331
CuS0, | 351 | 1176 | 3512

*ppm: partes por millén

Fuente: El Autor.
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Para establecer la variacién en la capacidad para remover cationes de niquel y
cobre en la diatomita natural y la zeolita sintetizada, se realizaron pruebas
directamente sobre el agua residual de un taller de galvanizado bajo las

condiciones anteriormente expuestas.

Los reactivos y equipos utilizados para el desarrollo de esta investigacion se

presentan en el Anexo C.
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4. RESULTADOS Y DISCUSION

4.1 Caracterizacion de la diatomita

4.1.1 Microscopia electronica de barrido

Se encontr6 que la especie de diatomeas mas abundante en la muestra,
pertenece a la clase de diatomeas céntricas del orden Aulacoseirales mas
especificamente la especie Aulacoseira granulata. En la Figura 1, se puede
apreciar claramente la forma cilindrica y porosa de la fristula; a su vez, se puede
observar que poseen valvas circulares, las cuales se unen mediante espinas que

se encuentran en el borde [13, 14].

Figura 1. Imagenes por microscopia electronica de barrido de la diatomita.

Fuente: El Autor.
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Se establecié que en la muestra objeto de estudio, hay presencia de otros dos
diferentes tipos de diatomeas pertenecientes a la clase de diatomeas penadas con
rafe, mas especificamente las especies Navicula Radiosa y Pinularia cf (Ver
Anexo D) [12,13].

4.1.2 Andlisis elemental

A partir del andlisis elemental por fluorescencia de rayos X de la diatomita, el cual
se presenta en la Tabla 4, fue posible conocer la composicion del material
expresada en porcentaje en peso, indicando que sus componentes mayoritarios,
son compuestos de silicio, aluminio e hierro con aproximadamente un 72, 21y 3%
en peso respectivamente, revelando ademas la presencia de elementos como el

potasio, titanio, calcio y magnesia 2nire otros, en menores proporciones.

De acuerdo con estos porcentajes, la diatomita se clasifica como un material
puzolanico de clase N segun la norma ASTM C618, ya que la suma de los
porcentajes de sus componentes mayoritarios (SiO,, Al,O3 Fe,03) supera el 70%,
ademas su contenido de SOs es inferior al establecido por la norma, el cual debe

ser menor al 4%.

El alto contenido de silicio, aproximadamente el 72% en peso del material, hace
evidente el potencial de la tierra de diatomaceas como fuente de silicio, para su
uso como precursor en la sintesis de zeolitas, ya sea en su forma natural 6

modificada después de la extraccion de cationes presentes en la misma.

4.1.3 Caracterizacion Mineralogica.

4.1.3.1 Anélisis Cualitativo

Del perfil de difraccion de rayos X obtenido para la diatomita, el cual se muestra en

la Figura 2, se estableci6 que las fases cristalinas presentes en el material,
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corresponden a la moscovita, caolinita, cuarzo, anatasa y la vermiculita; también
se destaca la presencia de material amorfo que podria corresponder a Opalo y/o
cuarzo amorfo, que se reconoce por la elevacion del ruido de fondo background en
la regidon de 19 a 30° 2-Theta [5, 13].

Se deduce, que todas las fases cristalinas presentes diferentes de la anatasa,
hacen parte de la fuente de silicio en el material, ademéas que el aporte en la
cantidad de aluminio en la diatomita, es dado principalmente por la caolinita y la

vermiculita en menor proporcion.

Figura 2. Perfil de difraccién de rayos X de la diatomita.
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Fuente: El Autor.
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4.1.3.2 Analisis Cuantitativo

Los resultados obtenidos del refinamiento de la muestra de diatomita se presentan
en la Tabla 3. Se aclara que el contenido de anatasa en la diatomita no es
cuantificable, debido a la baja proporcion en la que se encuentra en el material,

por lo que usualmente se reporta dentro del material amorfo.

A partir de la identificacion y cuantificacion de las fases cristalinas en la muestra,
se evidenci6 la presencia de una cantidad significativa de cuarzo, posiblemente
debido a que la fuente de agua del yacimiento de diatomita tenia baja
concentracion de silice o quizas por causa de fendmenos de envejecimiento del
opalo [5]. No se profundizara en este hecho ya que no se encuentra dentro de los

propadsitos de la presente investigacion.

Tabla 3. Porcentaje en peso de las fases presentes en la diatomita.

Material Formula [%]* | o**
Amorfo - 40,1 | -
Moscovita | (Nag 37Ko,60)(Al1,84Tio,00F€0,10MJo,06)(Siz,03Al0,97)010(OH), | 22,7 | 1,2

Caolinita Al>(Si>05)(OH), 20,1 | 1,3
Cuarzo SiO; 15,8 | 0,9
Vermiculita M931418i2,86A|1114010(OH)z(H20)3,72 1,2 0,2

*Porcentaje en peso en la diatomita.
**g: Desviacion estandar.
Fuente: El Autor.

Aungue segun el analisis cuantitativo, el 40,1% de la muestra de diatomita objeto
de estudio corresponde a material amorfo, esto no necesariamente indica una falta
de ordenamiento interno de parte de los atomos que conforman dicha estructura,
muy probablemente el tamafio de los cristales de estos solidos es muy pequefio y
no son detectables incluso usando técnicas de caracterizacion estructural

avanzada como la difraccion de rayos X.
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Los parametros que definen la calidad del refinamiento realizado por el método de
Rietveld (Errores residuales) de la muestra de diatomita, se presentan en el Anexo
E.

4.2  Tratamientos previos a la sintesis de la zeolita

4.2.1 Calcinacion

Con la incineracion de la muestra, se lograron eliminar los compuestos organicos
volatiles y parte del agua de constitucién de los minerales presentes en el material,
correspondientes a aproximadamente el 9% del peso inicial de la muestra sélida.
Se puede inferir que después de la calcinacion, la diatomita ha sufrido
transformaciones cristalograficas en donde su estructura pierde iones hidroxilo [15]

y forma 6xidos que son mas reactivos [16, 17,18].

Figura 3. Espectro infrarrojo de la diatomita Natural y Calcinada.
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Fuente: El Autor.
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Como se puede apreciar en la Figura 3, al calcinar la muestra hay una disminucién
en la intensidad de las bandas vibracionales de los grupos OH, como se puede
corroborar en los picos 3429 y 1639 cm™ asociados a la extensioén de los enlaces
H-OH, ademas se observa un incremento en la intensidad y el ancho de banda en
la regién entre 900 - 1200 cm™ y 860 — 740 cm™ , atribuidos al estiramiento de los
enlaces Si-O-T (T= Al, Si) y silice libre o cuarzo respectivamente, asi como un
aumento en la intensidad de los picos ubicados en la regién 420-500 cm™
atribuidos a las vibraciones de los enlaces Si-O y Al-O [17,18,19,20,21,22], con lo
que se deduce que con la calcinacion de la muestra se ha dado lugar a la
formacién de sitios acidos representados por los enlaces Si-O-T [23], los cuales
pueden ser atacados por bases fuertes, facilitando la posterior solubilizacion de la
silice [5,6].

4.2.2 Lixiviacion

Después de realizado el tratamiento acido bajo las condiciones anteriormente
expuestas, fue posible reducir o eliminar gran parte de los cationes presentes en la
muestra de diatomita diferentes al silicio. Se pudo apreciar que la extraccion de
cationes se ve favorecida con el tratamiento en caliente [19, 20,25]. Se encontrd
gue soluciones con baja concentracion de acido clorhidrico y peréxido de
hidrogeno 6 y 3% en peso respectivamente, favorecen la extraccion de cationes
diferentes al silicio, aunque no fue posible extraerlos por completo tal como se
evidencia en la Tabla 4. En general, se obtuvieron resultados aceptables con cada
uno de los tratamientos, pero se opto por escoger la alternativa de extraccion

namero 4 (Tabla 1) para continuar con la extraccion del silicio.
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Tabla 4. Analisis elemental por fluorescencia de rayos X (FRX) de la diatomita
natural y modificada.

Diatomita Diatomita
Analito Natural Modificada
[%0] o [%0] o

SiO, | 71,853 0,118 | 83,812 | 0,115
AlLbOs; | 21,264 | 0,084 | 11,504 | 0,059
Fe,Os; | 3,191 | 0,008 | 1,197 | 0,002
K20 1,749 10,012 | 1,322 | 0,010
TiO, | 0,772 | 0,008 | 0,686 | 0,003
CaO | 0,483 | 0,007 0 0

MgO | 0,438 | 0,046 | 0,163 | 0,046
SOs; | 0,148 | 0,006 | 0,066 | 0,006
V,0s | 0,031 | 0,004 0 0

CuO | 0,019 | 0,001 ] 0,031 | <0,001
ZrO, | 0,017 | 0,000 | 0,014 | <0,001

MnO | 0,010 | 0,002 0 0
ZnO | 0,010 | 0,001 0 0
RbO;, | 0,006 | 0,000 | 0,008 | <0,001
SrO 0,006 | 0,000 0 0
PbO | 0,003 | 0,001 0 0

*a: Desviacién estandar.

Fuente: El Autor.

Como se puede apreciar en la Tabla 4, aunque no se logré remover todas las
impurezas en el material, el resultado obtenido es bastante interesante pues se ha
conseguido incrementar la concentracién en peso de silicio en la muestra de
diatomita en aproximadamente un 12% en tan solo 2 horas de tratamiento con la
solucion extractora, en comparacion con los resultados obtenidos por A. Chaisena
y K. Rangsriwatananon 2005 [16], quienes lograron un incremento en la
concentracion de silicio en su muestra de diatomita de aproximadamente el 22%,
después de 24 horas de tratamiento con una soluciéon de H,S0, 6M a 100°C,

como se puede apreciar en la Tabla 5.
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Tabla 5. Analisis elemental por fluorescencia de rayos X del material antes y
después de la lixiviacion de la diatomita con una solucién de acido sulfarico 6M
durante 24 horas a 100°C.

Peso (%)

SIOz A|203 Fe,O5 | K;O | CaO MgO MnO TIOz
Diatomita Natural 71,90 | 14,60 | 5,78 1,950,127 | 0,69 [ 0,01 | 0,51
Diatomita Modificada | 94,42 | 3,68 | 0,50 |0,68|0,00 | 0,14 | 0,00 | 0,43

Material

Fuente: [16]

4.2.3 Extraccion del silicio

Al realizar la extraccion del silicio presente en la diatomita como silicato de sodio
sin ningun tratamiento previo, se establecio que el material obtenido ademas de
presentar un olor desagradable, probablemente debido a la presencia de
compuestos organicos en la tierra de diatomaceas, presentaba un color gris
oscuro muy posiblemente debido a la presencia de grandes cantidades impurezas.
De acuerdo con estos resultados, se evidencidé la necesidad de realizar un
tratamiento previo (calcinacidén y lixiviacion) a la extraccion del silicio sobre la

diatomita para mejorar la apariencia y pureza del silicato de sodio formado.

Se encontré que utilizando la relacion NaOH/Ceniza propuesta por Hollman et al.,
aplicada a la diatomita (2,5 L/Kg) [26], era posible solubilizar parte de la silice
presente en el material; sin embargo no se obtenia buen rendimiento en la
extraccion debido a la poca cantidad de sodio en la solucion extractora [27,28], por
lo tanto, se decidio fijar el volumen de solucion teniendo en cuenta la cantidad
estequiométrica de hidroxido de sodio necesario para reaccionar con cada porcion

de diatomita, asumiendo que en su totalidad era 6xido de silicio segun la reaccion :
Si0, + 2NaOH — Na,Si0O3; + H,0

Con respecto a la apariencia y propiedades del silicato de sodio obtenido a partir

de la diatomita modificada, la solucion presento una coloracién ambar, apariencia
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viscosa y una densidad de 1,28 g/ml. A partir de método gravimétrico empleado,
en el cual al reaccionar el silicato de sodio en solucion con el sulfato de cobre, da
lugar a la formacién de silicato de cobre, el cual a diferencia del sulfato de sodio
no es soluble en agua y por ende se precipita permitiendo su total recuperacion,
se establecio que el 8,5% en peso de la solucion corresponde a silicato de sodio,
el cual se decidi6 mantener en solucién ya que se encontr6 que al secarlo
bruscamente se descomponia en 6xido de silicio y 6xido de sodio, revirtiendo el

proceso.

A partir de los resultados obtenidos después del proceso de extraccidén, se
reafirma el hecho de que es posible solubilizar las distintas formas de silice
presentes en la diatomita (Opalo y Cuarzo) en soluciones bésicas, ademas
llevando a cabo el proceso de extraccion bajo las condiciones anteriormente
descritas, se obtuvo una rendimiento del 81% en la extraccion del silicato de sodio,
superando los resultados obtenidos por Bautista V. 2010 [12], quien reporté un
rendimiento en la extraccion del 43,4%, indicando que el método utilizado es apto
para los propésitos de la presente investigacion, pues se obtiene una cantidad
bastante representativa de este compuesto, teniendo en cuenta la cantidad de
reactivo que se requiere para la sintesis de la zeolita LTA segun el protocolo de
sintesis propuesto por la Asociacion Internacional de Zeolitas IZA [29].

4.3 Tratamiento hidrotérmico a las laminas de aluminio

Se logré establecer que la reduccion de tamafio de las laminas de aluminio
utilizadas, es indispensable para alcanzar una buena conversion, pues de esta
forma se incrementa significativamente el area de contacto y por ende se facilita
su interaccion con el hidréxido de sodio, dando lugar a la formacion especies oxo-

hidroxo de aluminio.
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Debido a la complejidad de los compuestos que el aluminio puede formar con el
hidréxido de sodio y ante un cambio en la temperatura [30,31], se decidid6 no
separar la mezcla y continuar con la sintesis de la zeolita, asumiendo que el

aluminio remanente reaccionaria con el hidréxido de sodio en exceso.

Aunque tedricamente entre los productos de la reaccion se encuentra el aluminato
de sodio, no se tiene evidencia concreta de que sea asi, pues no se realizé ningun
andlisis para caracterizar el material obtenido, ya que no se encontraba dentro de
los propdésitos de esta investigacion.

La mezcla obtenida se mantuvo aislada y a la misma temperatura de reaccion,
hasta la sintesis de la zeolita para evitar la fijacibn de carbonatos [31] y la
precipitacion de hidroxido de aluminio como consecuencia de una disminucion de

la temperatura.

4.4  Sintesis y caracterizacion de zeolitas

A partir de la caracterizacion por difraccion del rayos X de los materiales
sintetizados, se establecié que el producto obtenido al realizar el tratamiento
hidrotérmico durante tres horas y treinta minutos al gel de reaccién, fue la zeolita
LTA con relaciéon 1:1 Si/Al de formula Na,,(AlSiO,),, segun la comparacion del
perfil de difraccién obtenido con el perfil nimero 000-71-0370 de la base de datos
PDF-2 [32,33]. Al prolongar el tiempo de envejecimiento a 6 y 9 horas se pudo
apreciar ademas la formacién de fases zeoliticas diferentes como la zeolita NaX,
NaP y su polimorfo pseudocubico NaP1 [26, 27,34]. En la Figura 5, se muestran
los perfiles de difraccion de rayos X de los productos obtenidos a diferentes

tiempos de envejecimiento.
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Figura 4. Perfiles de difraccion de rayos X de los solidos obtenidos a las 3.5, 6y 9
horas de tratamiento hidrotérmico.

t=3:30h

2-Theta

Fuente: El Autor.

A partir del espectro infrarrojo del material obtenido a las 3,5 horas de tratamiento
hidrotérmico (Ver Anexo F) se estableci6 que presenta las frecuencias de
vibracion tipicas de la zeolita LTA, las cuales estan representadas por bandas de
estiramientos Al-O localizados en la region de 1200-850 cm™ y 700-630 cm™,
bandas en la regién 650-500 cm™ relacionadas a la presencia de dobles anillos en
la estructura y bandas entre 500-400 cm™ asignadas a la vibracién de los enlaces
Si-O y Al-O del tetraedro interno [35,36,37]. Se infiere que los picos agudos
centrados en 555 y 463cm™, revelan un producto de sintesis gran cristalinidad
[35].
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Del ensayo de calorimetria diferencial de barrido (DSC), se establecié que entre
80 y 115 °C hay una evaporacion del agua adsorbida superficialmente y en 220 °C

hay una deshidratacion estructural del material (Ver Anexo G).

A partir del andlisis de los resultados obtenidos de la caracterizacion de los
materiales sintetizados, se optd por escoger el producto obtenido después de 3
horas y 30 minutos de tratamiento hidrotérmico al gel de reaccion, para estudiar su
capacidad para la remocion de metales pesados en solucion, debido a que bajo
estas condiciones se obtiene la zeolita LTA como Unica fase cristalina y su baja
relacion Si/Al provee el maximo de sitios activos en la zeolita. Teniendo en cuenta
gue a mayor carga mayor afinidad, en los ensayos de intercambio i6nico, los

cationes Na* dentro de la estructura, seran reemplazados por Cu®*y Ni?".

4.5 Pruebas de intercambio iénico

En la Tabla 6, se puede apreciar claramente como varia la capacidad de
intercambio del material al incrementar la concentracion del metal en solucion,
como era de esperase la capacidad de remocion es mas intensa en soluciones
mas diluidas, aunque no es muy marcada la diferencia en el caso del cobre [38].
Se encontrd, que para concentraciones elevadas de niquel en solucion, hay una
disminucién drastica en el grado de intercambio catiénico, probablemente debido a

la saturacion del material.
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Tabla 6. Porcentajes de remocion de cobre y niquel en la zeolita sintetizada en
funcién del porcentaje de sitios activos atacados.

. % de sitios Concentracion | Concentracion | Porcentaje de
cation : N : g
activos atacados | inicial [ppm] final [ppm] remocion
10 83 0 99,45
Nit? 50 413 96 76,73
100 826 209 74,68
10 89 1 98,45
Cut? 50 447 1 99,82
100 894 15 98,33

*ppm: partes por millon.
Fuente: El Autor.

Aun asi, en todos los experimentos realizados se logré una remocion de mas del
74% de niquel y el 98% de cobre en tan solo 30 minutos de contacto con 0,1g de
zeolita, demostrando el gran potencial de la zeolita sintetizada para la remocion de
metales como niquel y cobre, planteando su posible aplicacién para el tratamiento

de aguas residuales provenientes de la industria de los recubrimientos metalicos.

Por otro lado, se encontré que en todas las soluciones tratadas hay un aumento
en el pH como consecuencia del incremento de la concentracion de sodio (Ver
Anexo H); si bien segun el pH de la solucién se pueden encontrar diferentes
especies de los cationes [39], segun las curvas de solubilidad de los metales para
los pH de las soluciones tratadas no hay precipitacion de estos como hidroxidos
(Ver Anexo ), de modo que en este caso el pH no es una variable que afecte la

capacidad de remocion del metal.

El efluente industrial seleccionado para realizar las pruebas de intercambio ionico,
con el fin de comparar la variacion en la capacidad de remocion de metales
pesados de la zeolita en soluciones sintéticas y directamente sobre agua
contaminada, corresponde al agua residual de un taller de galvanizado. No se

establecio presencia de cobre en agua residual, por lo tanto solo se cuenta con
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datos de la capacidad de remocion de niquel en la diatomita de partida y la zeolita
sintetizada.

Se determind que la concentracion de niquel en el efluente es de 195,53 ppm
aproximadamente, cantidad que excede de sobremanera la concentracion
permitida para vertimientos de niquel al alcantarillado publico, segun el decreto
1594/84 la cual es de 2 ppm, de forma que es necesario implementar un sistema

para la remocién de niquel y asi disminuir la cantidad de metal en el vertimiento.

A partir de las pruebas de intercambio iGnico realizadas sobre el agua residual, se
logré establecer una remocion del 47,21% de niquel con la zeolita sintetizada,
superando el resultado obtenido con la diatomita, el cual solo fue del 15,54% como
se puede apreciar en la Tabla 7. Aunque la remocion de metales en la zeolita fue
mucho menor a la alcanzada en soluciones sintéticas, se debe considerar la
complejidad del agua residual tratada debido a la presencia de otros cationes que

pueden competir con el niquel y ocupar sitios activos en la zeolita.

Tabla 7. Comparacién de la capacidad de remocion de niquel de la diatomita
natural y la zeolita sintetizada.

Concentracion | Concentracion | Porcentaje
Mezcla o . 2
inicial [ppm] final [ppm] de remocion
AR + Zeolita LTA 196 103 47
AR + Diatomita 196 165 16

*AR: Agua residual.
Fuente: El Autor.

Comparando los datos obtenidos en esta investigacién con el porcentaje del
adsorcion de niquel y cobre en resinas de intercambio y el porcentaje de remocion
de niquel alcanzado en arcillas naturales y modificadas en aguas residuales de
una empresa de recubrimientos metalicos ( Ver Anexos J,K), datos reportados en
las tesis de grado “Evaluacion técnica para la recuperacion y reutilizacion de las

aguas residuales industriales de la empresa Fantaxias Ltda por resinas de
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intercambio i6nico “ [38] y “Adsorcidn de niquel 2+ presente en la industria de
electro recubrimientos mediante arcillas naturales y modificadas” [40], es alun més
notoria la superioridad del material sintetizado para la remocion de iones
metalicos, pues en comparacion con las fuentes citadas se requiere menor
cantidad de producto y se obtienen buenos resultados en corto tiempo. De forma
que la produccién a gran escala de la zeolita LTA a partir de diatomita y laminas
de aluminio post consumo, podria contemplarse como una alternativa de bajo
costo que ayudaria a mitigar el impacto producido por estos vertimientos en el

medio ambiente.
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5. CONCLUSIONES

A partir de la diatomita modificada por calcinacion a 600 °C y lixiviacion con una
solucién de &cido clorhidrico 6% p/p en presencia de peroxido de hidrogeno 3%p/p
y laminas de aluminio post consumo tratadas previamente con hidroxido de sodio,

se logro sintetizar la zeolita LTA sdédica.

Mediante la caracterizacion cristalografica de la zeolita sintetizada se logro
comprobar que tanto los tratamientos realizados al material de partida para
eliminar interferencias como las condiciones de sintesis fueron las apropiadas

para obtener la zeolita LTA sédica como Unica fase cristalina.

Los resultados obtenidos de las pruebas de remocion de niquel y cobre tanto de
soluciones sintéticas como de aguas residuales indican que la zeolita LTA
sintetizada posee un elevado potencial para ser utilizada en el tratamiento de

aguas residuales.

38



6. RECOMENDACIONES

Realizar el proceso de extraccion del silicato de sodio en dos etapas, para extraer

la totalidad del silicio en la diatomita.

Realizar estudios complementarios sobre rutas se sintesis que permitan el
aumento del tiempo de envejecimiento del gel de reaccién superior a 3,5 horas,
con el fin de aumentar el tamafio de los cristales y por ende mejorar las

propiedades cristalograficas de la zeolita LTA sintetizada.

Tratar la zeolita con soluciones de cloruro de sodio a diferentes concentraciones,
para establecer las condiciones apropiadas para la regeneracién del material

después de su utilizacién en la remocion de metales pesados en solucion.
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ANEXOS



ANEXO A. Parametros y condiciones de operacion del equipo de difraccion.

Parametros y condiciones de operacion del difractbmetro de polvo marca
SIEMENS modelo D500, ubicado en el Instituto Colombiano de Petréleo (ICP),
empleado para hacer la medicién de los perfiles de difraccion de rayos X:

= Radiacion: CuKa (A = 1.5406A )

Intervalo de muestreo: 0.02° (20)

= Voltaje: 40 Kv = Monocromador: Grafito
= Corriente: 30 mA » Rendija SS:2.0°
» Rango de medicion: 2- 70° (28) = Detector: centelleo

= Tiempo de muestreo: 1 s * Rendija RS:0.15 mm

Las muestras previamente pulverizadas y tamizadas (400 mesh), se montaron en
un portamuestras de aluminio mediante la técnica de llenado lateral para los

respectivos analisis:

a) Andlisis cualitativo. La identificacion de las fases presentes en cada
material, se realiz6 a través del método de Hanawalt utilizando los perfiles
de difraccién reportados en la base de datos del PDF-2 del International
Center for Diffraction Data (ICDD).

b) Andlisis cuantitativo. Se preparo una mezcla de la muestra con el estandar
de referencia (Al,O3), en una relacion 80:20 respectivamente. La
cuantificacion de las fases presentes en el material, se realizo mediante el
método de refinamiento por Rietveld con el software RIQAS version 5,0,7,

comercializado por Materials Data Inc (MDI)
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ANEXO B. Protocolo de sintesis de la zeolita tipo Ita propuesto por la iza.

LTA linde Type A Si(50) / Al/50)
Contributed by R. W. Thompson and K. C. Franklin
Verified by B. Subotic and A. Cizmek, and by K. Hashimoto
Type Material Nai2[(AlO2)12(SiO2)12] : 27 H,0
Method R W.Thompson, M. J. Huber [1]
Batch Composition 3.165 Na,O : Al,O3: 1.926 SiO,: 128 H,O @
Source Materials

deionized water

sodium hydroxide (Fisher Scientific, 99+% NaOH)
sodium aluminate (Fisher Scientific, NaO.: Al,O3: 3 H,0)°
sodium metasilicate (Fisher Scientific, Na,SiO3: 5 H,0)

Batch Preparation (for 10 g dry product)

@ 180 mL water + 0.723 g sodium hydroxide], mix gently until NaOH is
completely dissolved. Divide into two equal volumes in polypropylene bottles
(2) [One-half of (1) + 8.2 58 g sodium aluminate], mix gently in capped bottle
until clear °

)

(3) [Second half of (1) + 15.48 g sodium metasilicate], mix gently in capped
bottle until clear®

(4) [(2) + (3)], pour silicate solution into aluminate solution quickly; a thick
gel should form. Cap tightly and mix until homogenized ¢

Crystallization

Vessel: 100-150 mL polypropylene bottle (sealed)
Incubation: none required

Temperature: 99 + 1v.C

Time: 3-4 hours ©

Agitation: stirred or unstirred
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Product Recovery

(1) Remove from heat source and cool to below 30;C
(2? Filter to recover solids and wash with deionized water until filtrate pH is below
9
(3) Dry product on filter paper and watch glass at 80-110;C overnight
(4) Yield: 28.1 g (hydrated) or 10.4 g (dry)

Product Characterization

XRD LTA; characteristic strong reflections at d = 4.107, 3.714, 3.293 and 2.987 A
Competing phases (if present): SOD (HS), GIS (Pc)

Elemental Analysis: Na,O . Al,O3. 2 SiO,

Crystal Size and Habit: cubic crystals, 2-3 um ¢
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Notes

a. Zeolite NaA can be synthesized from a wide range of batch compositions as
noted in Breck [2] and temperatures other than used in this example, e.g., 60-
110iC. Also, it can be made from a variety of alumina and silica source materials
other than those used in this example, e.g., pure aluminum powder" or aluminum
wire, fumed silica, sodium disilicate, Ludox, silica gels, etc. The actual weights of
these other sources used must be compensated for the presence of water of
hydration, Na* ions, etc.

b. Assumed 100%.
c. Could take 10-20 minutes.
d. May be done with laboratory mixer or vigorously by hand for 5-10 minutes.

e. The turbid gel phase will be observed to diminish in height as the reaction
proceeds, accelerating rapidly in the final stages of the crystallization, leaving a
clear supernatant above the precipitated crystalline phase.

f. One-half liter should be sufficient for this preparation.

g. Zeolite NaA crystals are typically cubic. Dodecahedral crystals have been
observed frequently, but there is little fundamental understanding of why this habit
forms. Additions of triethanolamine are known to result in larger crystals, but the
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particle size distribution becomes broader, synthesis times are extended, and the
impurity zeolite phases appear with increased abundance. [3-5]

h. Special care must be taken if powdered aluminum is dissolved in a caustic
solution to make the aluminate solution. Since its dissolution is exothermic, the
solution can become quite warm and hydrogen evolves.

ANEXO C. Reactivos y equipos.

A continuacion se describen los reactivos y equipos utilizados durante el desarrollo
de la tesis:

REACTIVOS

Acido clorhidrico 37% p/p marca MERCK
Peréxido de hidrogeno 30% p/p marca MERCK
Hidroxido de sodio 99% pureza marca MERCK
Sulfato de cobre 95% pureza marca MERCK

Cloruro de niquel 98% pureza marca MERCK

EQUIPOS

Microscopio electronico de barrido marca FEI QUANTA 200

Microscopio optico convencional marca OLYMPUS BX51

Espectrémetro de fluorescencia de rayos X de Energia Dispersiva marca
Shimadzu modelo EDX-800HS

Difractometro de polvo marca SIEMENS modelo D500

Espectrémetro infrarrojo marca Shimadzu modelo Tensor 27

Calorimetro diferencial de barrido DSCQ10 TA INSTRUMENTS

Equipo de absorcion atomica marca PERKIN ELMER modelo 372
Potenciometro marca THERMO INSTRUMENTS modelo ORION 3 STAR
Manta marca HEILDOPH modelo MR Hei- Standart

Bomba marca VACUUBRAND modelo 2C

Balanza marca KERN modelo 440-33N
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ANEXO D. Diferentes especies de diatomeas fésiles identificadas. A)
aulacoseira granulata 100x, b) navicula radiosa 60x, c) pinularia cf 40x.

Fuente: El Autor.

ANEXO E. Resultado del refinamiento por el método de Rietveld de la
muestra de diatomita.

QUANTITATIVE PHASE ANALYSIS

Range: 2 - 70, Inc: 0.02, Time: 1, NPts: 3401.
Residual Errors: 22.94% Goodness: 1.33
Quantitative results based on all phases used in the refinement.

The sum of the weight fractions is normalized to 1.0

Phases wtd (ESD) Size (A)
( 1) Alumina, alpha (corundum) 29.5 (1.2) 339
( 5) Muscovite 2M1 (# 202260) 26.7 (1.2) 771
( 3) Kaolinite 1A (# 63192) 23.7 (1.3) 461
( 2) Quartz low (# 27826) 18.6 (0.9 790
( 4) Vermiculite 2M (# 34812) 1.4 (0.2) 520

49



Quantitative results scaled to the internal standard.
The values in () are calculated excluding the internal standard.
Internal Std Phase ( 1): Quartz low (# 27826)

Weight: 20% (Wgt.Scale=1.47304, K*RHO(M)/U(M): 47.7415)

Phases wt$ (No Std) Size (A)
( 1) Alumina, alpha (corundum) 20.0 ( 0.0) 339
( 5) Muscovite 2M1 (# 202260) 18.1 ( 22.7) 771
( 3) Kaolinite 1A (# 63192) 16.1 ( 20.1) 461
( 2) Quartz low (# 27826) 12.7 ( 15.8) 790
( 4) Vermiculite 2M (# 34812) 1.0 ( 1.2) 520
Total weight (%): 67.9 ( 59.9)
Amorphous and others (%) : 32.1  ( 40.1)

La fase anatasa es: NO CUANTIFICABLE
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ANEXO F. Espectro infrarrojo del producto obtenido después de 3,5 horas de
tratamiento hidrotérmico.
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Fuente: El Autor,

ANEXO G. Curva analisis por calorimetria diferencial de barrido de la zeolita
Ltda.
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Fuente: El Autor,

La medicién se llevo a cabo desde temperatura ambiente hasta 400°C con una

rampa de calentamiento de 5°C/ min y nitrégeno como gas de arrastre.

51



ANEXO H. Curva analisis por calorimetria diferencial de barrido de la zeolita
LTA.
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Fuente: El Autor,

ANEXO I. Curvas de solubilidad segun el pH.
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Fuente: Tesis de grado “Evaluacion técnica para la recuperacién y reutilizaciéon de
las aguas residuales industriales de la empresa Fantaxias Ltda por resinas de

intercambio iénico”
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ANEXO J. Datos de equilibrio para disoluciones que contienen Cu, Ni y Zn en

forma individual en resinas de intercambio i6nico.

Concentracion % Adsorcion
inicial [ppm] Cu Ni Zn
100 99,81 | 100 | 99,81
300 97,74 | 99,79 | 97,74
500 88,05 | 97,80 | 88,05
700 71,80 | 79,47 | 71,80
1000 54,02 | 57,2 | 54,02

» Tipo de resina: Amberlite IR 120
» Cantidad de resina: 1 gramo
* Tiempo de contacto: 150 minutos

Fuente: Tesis de grado “Evaluacion técnica para la recuperacion y reutilizacion de

las aguas residuales industriales de la empresa Fantaxias Ltda por resinas de

intercambio i6nico”
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ANEXO K. Efecto de la cantidad de arcilla sobre el porcentaje de Ni+2 y Zn2+
en una solucién de concentraciones 387 y 485 ppm respectivamente tomada
del punto de muestreo ml11l de la empresa fantaxias Itda.

50
40
- - —a— Ni++ arcilla natural
2 e Zn++ arcilla natural
O 2ag - e - ) .
3 T —— Ni++ arcilla SDS 80mM
) g — Zn++ arcilla SDS 80mM
F 4 -
20 o
o
10 A
D T T T 1
10 15 20 25 30
R2 (g/l)

= Material: arcillas
» Cantidad: 10 - 25 gramos por litro

= Tiempo de contacto: 3 horas

Fuente: Tesis de grado “Adsorcion de niquel 2* presente en la industria de electro

recubrimientos mediante arcillas naturales y modificadas”
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