RESUMEN

La normativa ambiental potencia la revalorizacién de los residuos industriales y
motiva su utilizacion como materias primas para la obtencién de nuevos materiales
utiles, en lugar de que dichos residuos sean depositados en rellenos, que a la postre
pueden generar pasivos ambientales. Dentro de este contexto se planificd la sintesis de
la zeolita NaP1 cddigo GIS, de amplia utilizacién en el campo ambiental para la
descontaminacion de aguas residuales, particularmente polutas con metales pesados y,
la sintesis de la zeolita A cddigo LTA, con aplicaciones en la industria de detergentes en
reemplazo de los fosfatos, causantes de acelerar la eutrofizacion del agua de lagos; esto
utilizando como materia prima los residuos industriales provenientes de los procesos y

operaciones unitarias del pasivado del aluminio por oxidacidn electrolitica anddica.

La presente investigacion se enfoca en la recuperacion indirecta del aluminio
presente en los residuos industriales de anodizado de aluminio, transfiriéndolo a la
estructura cristalina de las zeolitas. El residuo contiene elevadas concentraciones de
aluminio, tal como lo prueban los resultados obtenidos mediante microscopia
electrénica de barrido SEM (38.9% - 40.42%) y por espectroscopia de absorcion atédmica
con llama AAS (37.16 g/100g); pero es pobre en contenido de silicio (0.93% - 0.74%)
determinado por SEM y 1.83 g/100g determinado por AAS. Ademas, el residuo de
anodizado de aluminio contiene concentraciones menores de cationes alcalinos y
alcalinotérreos. El contenido de humedad del lodo es de 69.84% (n=28) y su pH cae en
el rango 7.7 a 8.3 (1:5 w/v), que lo hace ligeramente alcalino. Se observé que la relacion
molar Si/Al es significativamente menor que la unidad, de lo cual se infiere que los
residuos industriales tal como salen de la planta de tratamiento, no se pueden utilizar

para la sintesis de zeolitas.

La caracterizacion de los residuos industriales deshidratados a 100°C por 4 y 24
horas mediante microscopia electrénica de barrido (SEM) y difraccién de rayos-X

muestran un materiales basicamente amorfos, sin morfologia externa apreciable.

La composicidn fisicoquimica en términos del contenido de aluminio en los lodos
de anodizado permite plantear la recuperacién del aluminio y cationes a través de la

sintesis de zeolitas, utilizando como materia prima el residuo industrial, enriquecido con



silicio proveniente de fuentes externas. Asi para sintetizar la zeolita NaP1, cddigo GIS, se
enriquecio el lodo de anodizado con silicio proveniente de una solucién de silicato de
sodio grado analitico. Con la finalidad de identificar la concentracidn a la que se tiene
los mejores resultados, se utiliz6 como agente de mineralizacién soluciones de NaOH en
concentraciones 0.5M; 1.0M; 1.5M; 2.0M; 2.5M y 3.0M. Se instrumenté el método
hidrotermal de sintesis a una temperatura constante de 100°C y 48 horas de tiempo de

reaccion, utilizando los residuos industriales himedos.

Los materiales obtenidos a las diferentes condiciones de sintesis se han
caracterizado mediante difraccién de rayos-X y SEM. Asi, las concentraciones 1.5M,
2.0M, 2.5M y 3.0M del agente de mineralizacién NaOH conducen a la sintesis de la
zeolita NaP1 cédigo GIS. Sin embargo, el producto obtenido utilizando como agente de
mineralizacion NaOH 1.5M presenta cristales con morfologia externa muy bien definida,
en forma de esferas de tamafio homogéneo. Este material presenta una relacién molar
Si/Al de 2.44 y una férmula tedrica 0.98Na,OeAl,03¢4.885i0,0yH,0. Los materiales
obtenidos con concentraciones mds altas del agente de mineralizacion, audn
presentando un difractograma de rayos-X correspondiente a la zeolita NaP1, en el
microscopio electrénico muestran cristales poco formados y de tamanos muy
diferentes. De esto se infiere que el agente de mineralizacién NaOH 1.5M presenta los

mejores resultados en términos de morfologia.

Utilizando como fuente de enriquecimiento de silicio el silicato de sodio
comercial, se sintetizé la zeolita Linde Tipo A, Cddigo estructural IZA (Asociacién
International de zeolitas) LTA. Este producto se obtiene con una relacién en peso de
residuo industrial humedo a silicato de sodio comercial de 2.6 a 1, utilizando como
agente de mineralizacion NaOH 1.5M a 85°C y 4 horas tiempo de reaccidn, resultando
en una zeolita A cddigo LTA con relacion molar Si/Al, 1.04 (muestra 1) y Si/Al 1.05
(muestra 2). Tomando en cuenta los resultados del replicado de laboratorio, la férmula
tedrica de la zeolita A cddigo LTA es [0.68-0.73]Na;0:Al>03: 2.08-2.10]SiO2:yH20, cuya
fase cristalina se identificé mediante la técnica de difraccidon de rayos X, (por sus siglas
en inglés XRD). Incrementando el tiempo de reaccion se obtiene la zeolita A cddigo LTA
con relacion molar Si/Al de 1.04 y su réplica 0.91. En este caso la férmula tedrica del

producto es [0.61-0.73]Nay0:Al;03:[1.82-2.08]Si02:yH;0. La micrografia SEM de la



zeolita sintetizada a 8 horas de tiempo de reaccion presenta cristales con una morfologia
esférica ligeramente mejor definida que la que presenta el producto sintetizado a 4

horas de tiempo de reaccion.

Los difractogramas de todos los materiales sintetizados corresponden a la zeolita
A cédigo LTA estandar de referencia. Lo que hace diferente a los productos uno de otro,
son las micrografias SEM, que para el caso de la sintesis utilizando proporciones en peso
de lodos de anodizado a silicato de sodio comercial 2.6 a 1, presentan morfologias
esféricas bien definidas con relaciones molares Si/Al igual a la unidad, no asi para el resto

de casos en donde se tiene relaciones molares Si/Al, menores a la unidad.

La capacidad de intercambio catidnico se determind por saturacién de la muestra
de zeolita con CH3COONH4 1IN (pH 7) e intercambio con los cationes bases adsorbidos
en la zeolita, como son el Na*, K*, Ca?*y Mg?* por el ion NH4*. La concentracién de los
iones NHas* se determind por el procedimiento del reactivo salicilato-nitroprusiato,
basado en la reaccién de Berthelot, siendo el nimero de iones NH4* retenidos por la
zeolita la medida de su capacidad de intercambio catidnico. La concentracién de los
cationes intercambiados Na*, K*, Ca%* y Mg?* por los iones NH4*, se determiné por la

técnica de espectroscopia de absorcion atémica en llama.

En el caso de las zeolitas de mejor morfologia de cristales y relacion molar Si/Al
igual a la unidad, la capacidad de intercambio catidnico del Na presenta valores altos,
466.2+12.4% mequiv/100 g (A LTA, muestra Z1) y 421,3+19.0% mequiv/100 g (A LTA,
muestra Z2). En tanto que la CIC de los cationes K, Ca, Mg y Ca presenta valores
pequefios en los dos casos. La CIC del NH4*, en los dos productos evidencia igualmente
valores altos, 353.1+7.8% mequiv/100 g (A LTA, muestra Z1) y 365.8+5,9 mequiv/100g
(A LTA, muestra Z2).

Palabras claves: Revalorizacion de residuos de anodizado de aluminio, NaP1 GIS
zeolita, A (LTA) zeolita, XRD, SEM, Absorcién atémica, Capacidad de intercambio
catiénico, Reaccion de Berthelot, Reactivo de la solucion de salicilato-nitroprusiato,

hidrotermal.



