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Resumen

Las Cenizas volantes (CV) de Termotasajero S.A.S, son un residuo de la combustion del carbon con alto
impacto ambiental sobre el aire, el agua, el suelo y los ecosistemas. Poseen un alto contenido en Siy Al, lo
que las convierte en un subproducto 6ptimo para la produccion de zeolitas. Las CV se tamizaron y lixiviaron
con el objeto de producir zeolitas de alta pureza. La sintesis se efectué mediante el método de hidrogel en
activacion con alcalis de NaOH-2M y KOH-5M, cristalizacion de 2h y 3h respectivamente, a 90 °C y 560
rpm. Las zeolitas sodicas y potasicas presentaron relacion Si/Al igual a 1,19 y 1,00 respectivamente, las
cuales se clasificaron como zeolita natrosilita y zeolita K-F, de acuerdo al estudio por difraccion de rayos
X (DRX). En el producto zeolitico se identificaron que los elementos principales son Si, Al, O, Na, K,
Ca, Fe, y en proporciones menores Ti y Mg, con morfologia irregular de microcristales con tamafios de
particulas inferiores a 12 micrometros (um). El analisis de Capacidad de Intercambio Catidnico (CIC) deja
en evidencia la alta capacidad de intercambio cationico del material, encontrandose que el mayor valor (141
meq/100g) corresponde a las zeolitas activadas con NaOH y (111,7 meq/100g) a las de KOH.
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Abstract

The fly ash (CV) of Termotasajero S.A.S, is a residue of coal combustion with high environmental impact
on air, water, soil and ecosystems. They have a high content of Si and Al, which makes them an optimal
by-product for the production of zeolites. The CV were sieved and leached in order to produce high purity
zeolites. The synthesis was carried out by the hydrogel method in activation with alkalis of NaOH-2M
and KOH-5M, crystallization of 2h and 3h respectively, at 90° C and 560 rpm. The sodium and potassium
zeolites presented a Si/Al molar ration of 1.19 and 1.00 respectively, which were classified as zeolites
natrosilite and zeolite K-F, according to the ray-X diffraction pattern (DRX). In the zeolitic product, the
main elements were identified as Si, Al, O, Na, K, Ca, Fe, and in smaller proportions Ti and Mg, with
irregular morphology of microcrystals with particle sizes less than 12 micrometers (um). The analysis of
Cationic Exchange Capability (CIC) shows the ionic capability of the material, finding that the highest
value (141 meq/100g) corresponds to the zeolites activated with NaOH.

Key words: Fly Ash, Hydrogel Method, Synthesis, Zeolites.

1. INTRODUCCION

El carbon es el combustible primario de la
central termoeléctrica de Termotasajero S.A.S,
dependiendo de la disponibilidad de energia
térmica y de la demanda general dentro del
area de servicio se quema mas o menos carbon
anualmente. Teniendo en cuenta que por cada
tonelada de carbon que se quema, se produce
aproximadamente unos 220 kg de cenizas volantes
(CV)estasoriginanproblemasambientales, debido
a la acumulacion de CV en grandes depositos. El
uso principal de las CV producidas por la central
termoeléctrica, es para la produccion de cemento,
el cual le confiere propiedades de durabilidad
y calidad al hormigén [1]. Las CV presentan
composicion quimica de acuerdo a la literatura
[2], en mayor proporcion oxidos de silice (Si0,),
alimina (Al0,), oxido ferrico (Fe 0,), oxido de
calcio (CaO), en menor proporcion, generalmente
al 5%, 6xido de magnesio (MgO), sulfatos (SO,
), carbono elemental (C) y élcalis (Na,O y KO,),
y otros constituyentes en cantidades aun mas
reducidas, como compuestos de titanio, vanadio,
manganeso, fésforo, germanio, galio, etc. Lo que
convierte a las CV en un subproducto eficaz del
cual se pueden obtener zeolitas de alto contenido
de pureza [3]. Las zeolitas se definen [4] como
aluminosilicatos  cristalinos, = microporosos,
constituidas de un entramado tridimensional de
aniones tetraédricos de (SiO,)* y (AlO,)?, que
se unen por comparticion de atomos de oxigeno
y moléculas de H,O, los que son facilmente
intercambiables, en los poros huecos de la
estructura, las diferentes coordinaciones de los
tetraedros, asi como la relacion Silicio/Aluminio
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originan los diferentes tipos de zeolitas [5].
Dependiendo de las condiciones a las cuales se
sometan las CV y el tratamiento que se aplique
en el proceso de zeolitizacion se pueden obtener
zeolitas de diferentes tipos con aplicaciones
de gran interés a nivel industrial y ambiental.
Este material por sus caracteristicas fisico-
quimicas, tiene aplicaciones segun Gonzalez, et
al., 2014, “en la conversion de los compuestos
organicos en hidrocarburos, absorcion de
contaminantes presentes en el aire o el agua, la
polimerizacion catalitica, mejorar el rendimiento
en cultivos agricolas”, adsorcion de CO, a
través del intercambio i6nico y la formacién de
nanodepdsitos en la estructura interna [7], las
zeolitas también aumentan la retencion de iones
en el suelo generando una disminucion en los
niveles de contaminacion de lixiviados producto
de las actividades agropecuarias, con ello una
menor contaminacién de aguas subsuperficiales

[8].

En la presente investigacion con el objeto
de producir zeolitas de alta pureza se realizo
tamizado de las CV en tamiz No. 400 (~38
um) y lixiviacion en sistema abierto. Mediante
tratamiento en hidrogel se sintetizaron zeolitas
sodicas y potasicas a partir de CV en activacion
en dalcalis con NaOH-2M y KOH-5M. Las
muestras se caracterizaron por Microscopia
Electronica de Barrido (MEB), con el que se
identifico la morfoldgica de las zeolitas. Mediante
Espectroscopia de Rayos X por Dispersion de
Energia (EDS) se determind la composicion
quimica de las zeolitas y a través de difraccion
de rayos X (DRX) se realiz6 la identificacion
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de la fase cristalina del material. Los analisis
mencionados anteriormente tuvieron lugar en
la Universidad Industrial de Santander (UIS),
ubicados en la sede de Guatiguara. Finalmente se
caracterizaron las zeolitas implementando analisis
quimico de Capacidad de Intercambio Catiénico
(CIC) en el laboratorio de suelos agricolas de
la Universidad Francisco de Paula Santander
(UFPS) con el fin de conocer el poder catalitico,
y las posibles aplicaciones del material zeolitico.

2. MATERIALES Y METODOS

2.1 Sintesis de Zeolitas

Las CV fueron obtenidas de la central
termoeléctrica de Termotasajero S.A.S (Norte
de Santander) las cuales fueron utilizadas en la
sintesis de zeolitas. La central termoeléctrica
suministro una cantidad de 5 kg de CV, las cuales
se manipularon de acuerdo a la norma colombiana
[9]. Previo a la sintesis de zeolitas se realizo
remocion de inquemados mediante tamizado
manual durante 5 min en tamiz Gran Test ASTM
No. 400 (~38 um). Después se trataron las CV
pasante tamiz No. 400 a través de lixiviacion en
sistema abierto, en el que se pesaron 50 gde CV, se
mezclaron en un erlenmeyer de 1000 ml con 500
ml de agua destilada agitandose magnéticamente
en rampa hotplate STIRRER model 181 durante
un periodo de 300 min, finalmente las muestras
se sometieron al proceso de secado usando estufa
de circulacion forzada marca Memmert UF110
durante un periodo de 30 min a 60°C.

La conversion de CV en zeolitas fue efectuada
por medio de sintesis en hidrogel, que de acuerdo a
lo declarado por Goémez, J. (2001): “es un proceso
de cristalizacion que se desarrolla a partir de geles
amorfos, el cual se despolimeriza y solubiliza
liberando los compuestos de silicato y aluminato
que deben reorganizarse para formar la estructura
cristalina de la zeolita”, mediante este método
“el gel esta compuesto por el aluminosilicato que
resulta de la disolucion de las CV con los alcalis”
Murayama, 2002. La mezcla (CV-solucion
activante) se mantiene cierto tiempo en periodo
de envejecimiento, en el que se diluye la silice
aumentando su concentracién para reaccionar
con el aluminio formando la estructura del
aluminosilicato. Se mezclo 150 ml de solucion
alcalina de NaOH y KOH respectivamente con
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50 g de CV lixiviada en erlenmeyer de 500 ml.
La mezcla obtenida se calienta controladamente
en sistema abierto de baflo maria, vaso de
precipitados de 1000 ml (Fig. 1).

La sintesis de zeolitas comienza con la etapa de
envejecimiento, en agitacion magnéticaa 560 rpm,
hasta alcanzar temperatura de fondo igual a 90 °C.
Manteniendo constante la temperatura a 90 °C se
da comienzo al periodo de cristalizacion, durante
2 h para la mezcla en solucién activante NaOH y
3 h la de KOH. Posteriormente, se sometieron las
muestras a tratamiento hidrotermico en autoclave
ALL AMERICAN 75X a presion de 15 Psi, 120
°C y 30 min. Se lavaron y filtraron las muestras
usando papel filtro (~20 um) marca Whatman con
agua desionizada. Finalmente, se sec6 el material
producido en estufa de circulacion forzada
marca Memmert UF110 durante 5h a 105 °C.
Las muestras se molieron en mortero y pistilo,
rotularon y almacenaron en desecador para evitar
el aumento de humedad.

————Termémetro
Solucién Activante
Ceniza Volante Agua
Lixiviada
Iman ——
_ Plancha de

Calentamiento

Figura 1. Diagrama bafio maria.
2.2 Caracterizacion de Zeolitas

2.2.1 Caracterizacion — quimica  por
espectroscopia de rayos x por dispersion de
energia (EDS)

La composicion quimica de las zeolitas
sintetizadas se identifico por medio del analisis
de espectroscopia de rayos x por dispersion de
energias (EDS), con el sensor de estado solido
del microscopio electronico de barrido FEI
Quanta FEG 650. El microanalisis por elemento
quimico usando (EDS) a cada una de las muestras
de zeolitas sintetizadas, tanto a nivel superficial
como puntual, se llevé a cabo con correccion
ZAF (Z=ntimero atdémico, A=absorcion, y
F=fluorescencia) a los espectros de energias
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de cada muestra. Para realizar dicho analisis se
efectud el proceso de metalizacion de la muestra
en grafito, con el objeto de evitar que la muestra se
cargue al ser excitada por los electrones, durante
la generacion del espectro (EDS).

2.2.2.  Caracterizacion Morfologica por
Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

Mediante microscopia electronica de barrido
(MEB), se conoci¢ y describio la morfologia
superficial y la distribucion granulométrica de las
muestras sintetizadas, implementando software
libre Tmage Tool® version 3.0. El equipo usado
para tal propodsito fue el MEB FEI QUANTA
FEG-650 (Fig. 2).

I .

T |
Ak s |

J
5 (I
™ S
3 / B
" r
. |
- 4 v i
2 -» .
T y

Figura. 2. Microscopio electronico de barrido (MEB) FEI
QUANTA FEG-650.

2.2.3. Difraccion de rayos X (DRX)

La estructura cristalina de las muestras de
zeolitas sintetizadas se determiné mediante
difraccion de rayos X (DRX), wusando
difractémetro BRUKER modelo D8 ADVANCE
con geometria DaVinci bajo las siguientes
condiciones: voltaje (40 kv), corriente (40 mA),
rendija de divergencia (0,6 mm), rendijas soller
primario (2,5°), rendijas soller secundario (2,5°)
tamafio de paso (0,02035° 2Theta), tiempo por
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paso (0,6 s), rango de registro (3,5 a 70° 2Theta),
radiacion (CUKal), filtro (niquel), uso de anti-
dispersor de aire, detector lineal LynxEye, y
barrido a pasos.

2.2.3. Capacidad de intercambio cationico (CIC)
La prueba de capacidad de intercambio catidénico
(CIC), se efectud en titulacion con NaOH 0,1
N, con el objeto de evaluar la CIC del material
sintetizado. El calculo de CIC se determino de
acuerdo a la Ec. 1 [10]:

P (Vm - Vb) * NNaOH * (100 + pW)
Wm

CIC =

(Ec. 1)

En donde Vm es el volumen en mililitros de
NaOH gastado en la titulacion de la muestra, Vb
es el volumen en mililitros de NaOH gastado en
la titulacion del blanco. N es la normalidad de
NaOH, Wm es el Peso en gramos de la muestra.
pW es la humedad de la muestra a 105 °C,

expresada sobre base seca.
3. RESULTADOS Y DISCUSION
3.1 Tratamientos Previos a la Sintesis

Una vez obtenida la ceniza volante, se
procedi6 a determinar su granulometria usando la
norma ASTM: C117-03, para lo cual se pesé una
muestra de 2100 g, separandose en 21 muestra de
100 g, el cual fue pasado por la serie de tamices
ASTM No. 325, 400, 500.

En la tabla 1, se presenta el resultado de la
granulometria de la muestra. En esta se aprecia,
que aproximadamente el 37,52 % de la muestra
posee un tamafio de particula mayor a 45 pum,
mientras que el 28,60 % se encuentra en el rango
entre 45y 38 um, y el 32 % esta entre 38 y 25 um,
asi mismo, solo el 1,88 % de la muestra presenta
un tamafo inferior a 25 um. Por otra parte, se
observa que el 62,48 % de la muestra presenta
una distribucion de tamafio de particula pasante
tamiz No. 325 (~45 um).
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Tabla 1. Granulometria de la ceniza volante de Termotasajero.

Tamiz Peso Retenido Mat. Retenido Mat. Pasante
No. (pum) (gr) (%) (%)
325 45 787,95 37,52 62,48
400 38 600,58 28,60 33,88
500 25 672,18 32,00 1,88
18,87 0,90 0
Fondo
Perdidas 0,98 0
Total
100 0

La granulometria de las CV de Termotasajero
S.A.S poseen granulometria con tamafios de
particula inferiores a 250 pm, ya que solo el
62.48% de la muestra posee tamafos de particulas
inferiores a 45 um, hecho que se confirma con
lo reportado por Pefia y Ortega, 2014., al ser
comparados con los resultados de la tabla 1.

En la (Fig. 3), se presenta una imagen digital
de las muestras de CV correspondiente al pasante
tamiz No. 325 y 400. De ésta, se observa la
variacion del cambio de color de gris oscuro (ver
Fig. 3 a)) a gris claro (ver Fig. 3 b)), lo anterior
se debe a la presencia de particulas de carbon
inquemado, hecho que fue también reportado por

[1].

Figura. 3. Ceniza volante tamizada. a) Pasante No. 325, b)
Pasante No. 400. Fuente.

Las técnicas de separacion por tamizado
permiten separar el carbon inquemado de las
cenizas volantes producidas en los procesos de
combustion de carbon, mejorando la calidad de las
cenizas, permitiendo aplicaciones tecnologicas de
éstas [12]. Por lo anterior, a fin de lograr cenizas
con un porcentaje elevado de pureza, se identifico
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que la muestra pasante tamiz ASTM No. 400,
son Optimas para la posterior etapa del proceso
de sintesis de zeolitas, tal y como lo reporta
Saavedra, et al., 2015.

La composicion quimica mayoritaria en peso
(%p/p) de metales en las particulas ceniza volante
de Termotasajero S.A.S, es el 38,56 % hierro
(Fe), en menor concentracion 0,66 % cobre (Cu),
1,45 % titanio (Ti), de acuerdo a lo reportado por
Pena y Ortega. 2014.

Lo anterior justifica la realizacion del
tratamiento previo de lixiviacion con el objeto
de reducir o eliminar el contenido de elementos
metalicos pesados. Se evidencia la separacion
de los elementos metalicos (Fe, Cu, Ti) de las
CV los cuales estan relacionados segun el color
oscuro caracteristico del hierro (Fe) en mayor
concentracion de acuerdo a lo declarado por
CEDEX, (2011). El material retirado de las
muestras se presenta en la figura 4 b), el cual
es recaudado y depositado en recipientes de
recoleccion.

Figura. 4. a) CV lixiviada libre de humedad, b) Material
extraido por lixiviacion.
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3.2 Caracterizacion del Producto Zeolitico
por EDS, MEB, DRX y CIC

En la tabla 2, se presentan los resultados del
microanalisis para la superficie de las muestras
sintetizadas de zeolitas sodicas (ZEONa) y
zeolitas potasicas (ZEOK) (ver Fig. 5y 6). El
carbon presente en el microanalisis, es debido al
proceso de metalizacion de la muestra.

) e -

“Los elementos principales de las zeolitas son
Si, Al, O, Na, K, Ca, Fe, y pequeias cantidades
de Tiy Mg” Harja, et al., (2012), los resultados de
la tabla 2 ratifican lo mencionado anteriormente,
de igual manera la no presencia de Ca en las
ZEOK se justifica debido a que los iones de K
reemplazan el calcio en la estructura. El contenido
de K y Na aumenta en funcién de la solucion
alcalina empleada como activante de las CV para
la zeolitizacion [15].
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Figura. 5. Iméagenes del espectro de dispersion de energia de rayos x, de las ZEONa marcadas en un area de 200 um

Tabla 2. Resultados del microanalisis por elemento quimico de las muestras ZEONa y ZEOK. Analizadas para el
area resaltada en la figura 5y 6.

Elemento ZEONa (%Wt) ZEOK (%Wt)
C 38,93 £ 1,40 27,83 +£1,58
0] 32,08 + 0,33 32,45+ 0,50
Na 3,79+0,12 0,37+0,10
Mg 0,20 £ 0,06 0,29 +0,10
Al 9,43 +0,31 12,99 + 0,81
Si 11,17+ 0,43 12,74 £0,21
S 0,25+ 0,01 0,23 +£0,02
K 0,58 £ 0,06 8,31 +0,22
Ca 0,25+ 0,01 -
Ti 0,49 £ 0,02 0,57+ 0,03
Fe 2,86 +0,12 4,25+ 0,03
Relacion Si/Al 1,19 ~1,0
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Figura. 6. Imagenes del espectro de dispersion de energia de rayos x, de la muestra ZEOK marcadas en un area de 50 um

En las figuras 7 y 8 se observa el microanalisis
puntual realizado a las muestras de zeolita
sintetizadas (ZEONa y ZEOK) respectivamente,
donde se aprecia una marca (+) de la particula
a la cual se le realizo el andlisis cuantitativo de
la composicion quimica, junto con su respectivo
espectro.

Se evidencia en la tabla 3 y 4 la cuantificacion
en porcentaje en peso (%op/p) de los elementos
encontrados en la muestra de ZEONa y ZEOK
del analisis puntual, en donde se aprecia que el
pico de mayor intensidad es el correspondiente al

silicio (Si) y aluminio (Al), caracteristicos de las
ZEONa, como previamente lo reporta Jiménez,
(2004)., y los valores por elemento quimico con
mayor %p/p propio de las ZEOK son (K, Si, Al)
[17]. Por otra parte, los contenidos de sodio son
inferiores al 5% en las ZEONa y los de potasio en
ZEOK al 28%.

Las impurezas (S, Mg y Ti) que se pueden
observar sobre las marcas por area y puntuales
del estudio del EDS actuaron como una fase no
reactiva en la sintesis de las zeolitas como lo
reportan Benavides & Mendoza, (2007).
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Figura. 8. Imagenes del espectro de dispersion de energia (EDS) de la muestra ZEOK (analisis puntual).
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Estas zeolitas (ZEONa 'y ZEOK) se consideran
de baja relacion Si/Al [19] porque estan entre
1< Si/Al< 5. El bajo contenido de silice de las
zeolitas le confiere la caracteristica de un alto
poder hidrofilo y puede fijar o intercambiar iones
mas hidratados [20].

Tabla 3. Resultados microanalisis por elemento
quimico puntual de la muestra ZEONa. (figura 8)

Elemento ZEONa (%Wt) | Relacion Si/Al
C 5,19
(@) 38,39
Na 4,36
Mg 0,34
Al 20,53 1,33
Si 27,30
K 0,62
Ca 0,31
Ti 0,56
Fe 2,49

Los resultados de la relacion Si/Al de las
ZEONa al activar las CV con NaOH, son
similares a los reportados en [21], [22], [23],
correspondientes a zeolitas-Na entre Si/Al 1-1,6.
La baja relacion Si/Al de las ZEOK se justifica
por lo mencionado por Flores, et al., 2017, ya que
la presencia de un mayor %p/p de Fe causa una
disminucion en la cristalizacion de las zeolitas y
hace que sea dificil disolver el silicio y el alumino
en el medio de reaccion, provocando una caida
en la relacion Si/Al. Esto ocurre debido a que los
oxidos de hierro tienden a ocupar la superficie de
las particulas CV.

Tabla 4. Resultados espectro de rayos x (EDS)
puntual de las ZEOK. Analisis de concentraciones por
elemento quimico.

Elemento ZEOK (%W?t) | Relacion Si/Al
C 8,67
o 23,14
Na 0,2
Mg 0,26
Al 12,59
Si 11,28
K 27,69 ~1,0
Ti 1,45
Fe 14,74

226

En la figura 9, se observa la microfotografia
de la muestra de ZEONa, realizada con una
magnificacion de 2000X. Los didmetros promedios
de las particulas de estudio son de 7,57 um, con
una desviacion estandar de 0,75, valor minimo de
6,07 um, y un valor maximo de 9,02 um.

L g g :
e E10)| 146 o 103 s
Figura. 9. Microfotografias de la muestra ZEONa, usando
MEB FEI Quanta FEG 650.

[T
QUANTA FEG 6850

Se registra el tamafio medio de las semiesferas
A, B, Cy D que corresponden a 11,66 pm, 4,94 um,
7,96 umy 6,05 um respectivamente (ver Fig. 10).

La distribucion de diametros de particula de
las ZEONa presenta una magnitud comprendida
entre 4,94 um y 11,66 um, lo que confirma que
las zeolitas tienen tamafios de particula alrededor
de 1-100 pm tal y como lo reporta Mosqueda,
(1997).

mag O |mode| det [ HFW | W

V 10000x!| SE |ETD|{208 ymi98.7

Figura. 10. Microfotografias MEB, Magnificacion de
10000X, ZEONa.
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Las ZEONa tienen morfologia de acuerdo
a la figura 10 de semicirculos bien definidos A
y C, que estan agrupados por pequefios solidos
cristalinos, sin embargo, B y D presentan formas
desproporcionadas en donde B se encuentra entre
estructuras alargadas, también se aprecia material
amorfo que no se estructuro.

Este tipo de zeolitas presentan estructura
cristalina de agregados microesféricos de menor
tamafio, asi mismo cuenta con una morfologia
semejante a otras investigaciones realizadas [15],
[26], [27].

Las muestras ZEOK de la figura 11 se
analizaron con una magnificacion de 2000X.
Se encontré que el promedio de las muestras
analizadas es de 4,21 pm, con una desviacion
estandar de 0,41, valor minimo de 3,45 um, y un
valor méximo de 4,89 um.

Figura. 11. Microfotografias de la muestra ZEOK, usando
MEB FEI Quanta FEG 650.

En la figura 12 se identificd que los diametros
de las particulas A, B, y C son 11,87 um, 6,56
um, 2,65 pm respectivamente. La granulometria
estudiada de ZEOK permiti6 identificar valores de
diametros comprendidos entre 2,65 umy 11,87 um,
confirmando lo reportado en otras investigaciones
para este tipo de zeolitas [19], [28].

La descripcion morfolégica de las zeolitas
activadas mediante hidrogel en KOH es semejante
a los reportados en los trabajos en Murayama, et
al., 2008 y Fukasawa, et al., 2017.
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Figura. 12. Microfotografias MEB, Magnificacion de
10000X, ZEOK.

Es  apreciable  formas  semiesféricas
de superficie fibrosa formados a partir de
microcristales que dan lugar al material zeolitico,
existen estructuras en formacion que al parecer no
lograron constituir la semiesfericidad apreciable
en A, B, C, e igualmente hay acumulacion de
microcristales en configuraciones irregulares y

material amorfo saliente de las particulas.

El estudio cuantitativo de la estructura
cristalina de las muestras, se presenta en la tabla
5y 6, los cuales se obtuvieron por refinamiento
Rietveld usando el software XPert HighScore 2.0
a los patrones de difraccion de las muestras (ver
figura 13). De estos resultados, se observa que el
porcentaje de fases cristalina vario de 0,2%Wt a
67,5%Wt en la muestra ZEONa, y de 0,2%Wt a
43,9%Wt en la muestra ZEOK. Se aprecia que la
muestra ZEONareporto la fase cristalina de zeolita
Natrosilita Na Si O, . De igual manera
se observan la presencia de fases cristalinas de
cuarzo, mullita, magnetita y nontronita. En la
muestra ZEOK se puede ver la formacion de
zeolita K-F K, (OH), (H,0).Si Al O,),
junto con las fases cristalinas de cuarzo, mullita,
carbonato de potasio y oxalato ferroso. Lo anterior
se realizd, al comparar los patrones de difraccion
para cada muestra con los reportados en las bases
de datos de PDF-ICDD, a través de las tarjetas
PDF No. 96-210-0189, 96-900-1323, 96-900-
7073, 96-900-6318, 96-901-0768, 98-004-0810,
98010-9188, 98-000-6099, 98-003-6830, 98-009-
9044.
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Figura 13. Patrones de DRX y su refinamiento para las muestras ZEONa y ZEOK.

Tabla 5. Resultados difraccion de rayos X (DRX) ZEONa. Analisis de concentraciones en peso de las fases

cristalinas
Fase Codigo Nombre %Wt
Si, 100400 96-210-0189 Cuarzo 18,5
Al, .Si 50y 96-900-1323 Mullita 67,5
Na,, St/ 1004000 96-900-7073 Natrosilita 13,3
Fe, ;04,0 96-900-6318 Magnetita 0,6
Na, . Fe, Si¢ 100,00 96-901-0768 Nontronita 0,2

Tabla 6. Resultados difraccion de rayos X (DRX) ZEOK. Anadlisis de concentraciones en peso de las fases

cristalinas
Fase Codigo Nombre %Wt
Sio, 98-004-0810 Cuarzo 13,9
(AL_Si ) O, 98010-9188 Mullita 43,9
K, 5(OH) (H,0),, (SilOAlloO ) 98-000-6099 Zeolita K-F 23,9
K (HCO,) 98-003-6830 Carbonato de potasio 18,1
Fe (C,0,) (H,0), 98-009-9044 Oxalato ferrosos 0,2

El analisis de CIC permitié evaluar la gran CIC presentado fue el de la muestra de ZEONa
capacidad de intercambiar cationes por cada obteniendo un valor de 141 meq/100 g, los
cien gramos de muestra. El valor mas alto de cuales estan en el mismo rango que los valores
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de CIC reportados en la literatura [16], en la que
se menciona que “las zeolitas tienen una (CIC)
entre 100 y 300 meq/100 g, la que depende de
la cantidad de atomos de aluminio reemplazables
en la estructura por atomos de silicio”. La
muestra de ZEOK, presenté menor capacidad de
intercambiar cationes que las ZEONa con valor
de CIC de 111,7 meq/g. La estructura del marco
zeolitico para la sorcion de cationes en ciertas
zeolitas es mas importante que su relacion Si/
Al [31], ya que la estructura por celda unitaria
se ve distorsionada por el cambio del niimero de
cationes y tamaflo de los mismos, igualmente la
selectividad de los cationes Na™ y K* depende
de la estructura cristalina [32] lo cual justifica la
elevada CIC de las ZEONa.

La alta capacidad de intercambiar cationes
de las zeolitas sintetizadas en la presente
investigacion se asocia a la baja relacion Si/Al
[25].

3.3 Sintesis por el Método de Hidrogel

El proceso de cristalizacion de las fases
solubles de Si y Al en medio acuoso, permitio
la transformacion del gel amorfo en zeolitas
activadas térmicamente a baja temperatura 90 °C,
lo que conlleva a un contenido bajo de silicio en
las especies zeoliticas de acuerdo a lo declarado
por Gomez, 2001, tal y como lo expresan las
composiciones quimicas del EDS.

Las fases predominantes de Si y Al de las
cenizas volantes de Termotasajero S.A.S son
fases cristalinas de mullita (Al, Si ,,0, )
(45%), seguido del cuarzo (Si,0,) con un 40%,
[1], por lo que el radio de disolucion serd bajo y se
reducira el rendimiento de la zeolitizacion, pero
en la presente investigacion se lograron sintetizar
zeolitas con bajos contenidos de impurezas,
gracias a que se estableci6 una alta relacion entre
la solucidn activante-ceniza volante y periodos de
cristalizacion altos favoreciendo la zeolitizacion a
través de este proceso, seglin lo reportado en [18].
Por consiguiente, al utilizar el activante KOH
el efecto del K*en la disolucion alcalina causa
estructuracion zeolitica a razon de largos periodos
de tiempo [33], lo que confirma la objetividad de
mantener fija la variable tiempo por una hora mas
en las zeolitas activadas con KOH con respecto a
las activadas con NaOH, ya que las fases solubles
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activadas con KOH tardarian mas tiempo en
disolverse por completo, ademas la eficiencia de
conversion a la misma temperatura utilizando
soluciones de KOH y NaOH requeria de tiempos
de reaccion mas prolongados [4].

Se observdo que al usar los parametros
establecidos en la metodologia de sintesis se
obtuvo una buena cristalizacion de las fases
inorganicas de las cenizas volantes al utilizar
agente de alcalis NaOH y KOH, sintesis que se
ve influenciada por la solucion activante, lo que
permitio producir zeolitas natrosilita y zeolitas
K-F.

Las zeolitas sintetizadas poseen estructura de
microcristales del tipo natrosilita y zeolita K-F,
de acuerdo a ello estas pueden emplearse en
aplicaciones industriales, tales como:

Zeolita Natrosilita: Se puede adaptar y aplicar
en super-hidratacion y expansion de volumen
inducida por presion [34]. Pueden ajustarse
como tamices moleculares de intercambio i6nico
y de catalisis [35]. Proporciona aplicaciones e
investigaciones novedosas sobre la modificacion
de la geometria y la quimica de los nanoporos
en los canales estructurales de intercambio de
cationes [36]. Se ha usado como catalizador
reutilizable y como instrumento selectivo para
aislar hidrogeno o helio [37].

Zeolita K-F: utiles en los procesos quimicos
industriales que involucran procesos cataliticos
y de adsorcion debido a sus caracteristicas
hidrofilicas y basicas [38]. Este tipo de zeolita
puede aplicarse también como tamiz molecular,
en la adsorcion e intercambio ionico [39]. Alta
selectividad de NH,", en la limpieza de aguas
residuales [40]. El cristal de zeolita K-F, tiene
una alta capacidad de intercambio catidnico, y
podria ser utilizado para la enmienda del suelo
para eliminar otros cationes [41].

4. CONCLUSIONES

La composicion quimica por elemento usando
(EDS) demostré que los elementos principales
de las zeolitas son Si, Al, O, Na, K, Ca, Fe, y
en proporciones menores Ti y Mg. Las ZEONa
presentaron relacion Si/Al igual a 1,19 y las
ZEOK valor de 1,00, estas zeolitas se clasifican
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como zeolitas de baja relacion Si/Al, con caracter
hidréfilo. Lo anterior es debido a la presencia de
hierro en las CV, dificultando la disolucion del Si
y Al durante el proceso de cristalizacion, ya que
el 6xido de hierro se distribuye en la superficie de
las particulas CV.

Los resultados obtenidos en el analisis
morfologico mediante (MEB) de las zeolitas
permitieron identificar que las ZEONa tienen
diametros de particula que varian en un rango
de 4,94 pym y 11,66 pmcon formas semiesféricas
agrupadas por pequenos sélidos cristalinos, y las
ZEOK tienenparticulasconvaloresentre 2,65 umy
11,87 pumen los que se observan conglomerados de
microparticulas semiesferoidal, asi como también
se evidencia mayor cantidad de fracciones de
material zeolitico en proceso de zeolitizacion. Asi
mismo en las microfotografias para las ZEONa y
ZEOK se percibe la existencia de material amorfo
en formas alargadas entrecruzadas.

La caracterizacion del producto zeolitico con
respecto a la prueba de intercambio catidonico
permitio  establecer una mayor capacidad
de intercambio cationico de las ZEONa con
respecto a las ZEOK, caracter que se atribuye
a la baja relacion Si/Al asociado a los iones
intercambiables de Na". Esta propiedad de una
elevada capacidad de intercambiar cationes les
confiere a las zeolitas la facultad como agentes
deshidratantes y adsorbentes.

Se evidencio6 que es posible sintetizar zeolitas
a partir de cenizas volantes en gel de reaccion
con disoluciones de NaOH y KOH. De acuerdo
a los resultados reportados de rayos X se logro
producir zeolitas del tipo natrosilita y zeolita K-F
en condiciones de baja temperatura a través del
método de hidrogel.
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