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Resumen

Esta tesis consiste en preparar un ceramico poroso a partir de una mezcla de
bentonita, caolinita y dolomita. Para este fin se sigui¢ el método de réplica, usando
una esponja polimérica como matriz. Luego se hicieron pruebas de permeabilidad
del ceramico, para conocer la caida de presion que produce en un circuito
hidraulico. Finalmente, se recubrio el cerdmico con bentonita termoactivada y se
verificé su capacidad de adsorcion de colorante Azul de Metileno.

Se empezd preparando la barbotina que es la mezcla acuosa en diferentes
proporciones de bentonita, caolinita, dolomita (B/C/D) por las iniciales de cada
componente y un aditivo como aglomerante. La barbotina fue impregnada en una
esponja de poliuretano comprimiéndola manualmente y descomprimiéndola,
hasta que la esponja este recubierta de la barbotina. Luego fue calcinada hasta
1170 °C siguiendo un tratamiento térmico, para asi obtener un ceramico poroso.
Se determind con pruebas de esfuerzo mecadnico que el cerdmico poroso
(40/20/40) % de composicion, tiene el mas alto esfuerzo de compresion mecanico
de 747,2 kPa (cerdmico optimizado).

Para medir la permeabilidad hidraulica del ceramico, se implemento6 un circuito
cerrado de flujo continuo, teniendo al cerdmico optimizado como elemento
resistivo al paso del fluido. De esta forma, se obtuvo un coeficiente de
permeabilidad intrinseco de 2,39x10* Darcys.

Se prepar6 bentonita activada por tratamiento termoacido y se recubrid el
ceramico optimizado con este material. El cerdmico recubierto mostré buena
capacidad de adsorcion del colorante azul de metileno en flujo continuo logrando
disminuir una concentracion inicial de 50 mg/L de azul de metileno a menos de

1 mg/L en 20 min.
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1. INTRODUCCION

1.1. Antecedentes

Se han encontrado antecedentes locales sobre la elaboracién de ceramicos
porosos, como el de José Inga [1] que fabrico este tipo de material por el método
de la esponja polimérica impregnando arcilla esmectita, principalmente
montmorillonita (en agua), sobre una esponja de poliuretano. Le aplicé un
tratamiento térmico con temperaturas menor que 750 °C, debido que a
temperaturas mayores, la montmorillonita cambia sus propiedades adsorbentes.
Posteriormente evalu6 este material poroso como adsorbente de colorantes en
efluentes. Aunque reportd buenos resultados para adsorcidon, el ceramico
fabricado tuvo muy baja resistencia mecénica.

W. Vasquez y H. Deza [2] hicieron ceramicos porosos con el método de la esponja
polimérica partiendo de hidroxiapatita y también restos 6seos de equino. Para la
molienda y homogeneidad utilizaron un molino de atriciébn y un tratamiento
térmico en dos procesos. El primero se hizo a 500 °C para la eliminacion de la
esponja de poliuretano y luego a 1 200 °C para que el ceramico tenga buena
resistencia mecanica. Luego lo evaluaron para la retenciéon de metales pesados
como el cadmio y el plomo.

Erika G. Tuesta [3] evalu6 la capacidad adsorbente de colorantes textiles sobre
arcilla en polvo termoactivada. La activacion se hizo en solucion acida HCI2 N a
90 °C. Como adsorbato se utilizaron colorantes tipo azoico de la industria textil.
Obtuvo arcilla activada con la capacidad de adsorber hasta casi 20 veces lo que
una arcilla natural. La desventaja de este tipo de material es su forma de polvo,
que al ser usado en el tratamiento de efluentes hace dificil su separacion del
efluente.

Maria Sun [4] modifico las arcillas naturales para usarlos como adsorbentes,
primero purificd la bentonita natural por decantacion (Ley de Stokes) para retirar
el feldespato, mica, cuarzo; posteriormente una descarbonizacion con &cido
acético para luego una termoactivacion a la bentonita purificada. La aplicacién

fue en la decoloracion de aceites.



Sobre trabajos de investigacion externos en este tema, se puede mencionar el de
W.T. Tsai, C. W. Lai y K. J. Hsien [5] quienes describieron el efecto del tamafio
de la particula de una arcilla activada en el proceso de adsorcion de un pesticida,
de una solucidn acuosa, sobre una superficie activada a 25 °C y a un pH inicial de
11. Se realizé las mediciones de las propiedades de los poros de los adsorbentes
de arcilla con tamafios de particulas diferentes. La isoterma de adsorcion fue
descrita por el modelo de Freundlich cuya maxima adsorcion fue de 60 mg de
pesticida por gramo de arcilla activada, ademas, el tamafio de la particula de la
arcilla activada fue considerable. La cinética de adsorcion del pesticida por la
arcilla adsorbente, disminuyd con el aumento del tamafio de particula.

E. Souza y C. B. Silveira [6] fabricaron ceramicos porosos por el proceso de
réplica. Se impregnaron esponjas de poliuretano por inmersion en barbotina
(arcilla con agua) para luego aplicarle un tratamiento térmico. Se observo que
entre 312 °C y a 393 °C se descompone la esponja de poliuretano produciendo
CO2, CO, NHs. De acuerdo al anélisis térmico gravimétrico, la sinterizacion
empez6 a los 570 °C y se completo a los 700 °C, donde la cristalizacion toma
lugar. Las principales fases cristalinas identificadas por el difractograma de rayos
X (DRX) fueron silicato de zirconio, metasilicato de litio y B-espodumeno.
Obtuvieron un diametro de celda de aproximadamente 260 um y una porosidad
del 75-78 %. Se midieron, por pruebas simples, los valores de la fuerza de
compresion que fueron bajo los 500 kPa y el coeficiente de permeabilidad
intrinseca de alrededor de los 1 000 Darcys.

Xipeng Pu [7] desarroll6 un método para la fabricacion de ceramicos porosos
reticulados con nitruro de silicio. Su estructura fue regulada usando la esponja de
poliuretano como matriz y observo que la viscosidad juega un papel importante
en la impregnacion. Primero la esponja de poliuretano fue cubierta con una
delgada capa de barbotina mezclado con aditivos como carboximetil celulosa y
silicato de sodio. La esponja fue calcinada obteniendo un cuerpo poroso y
resistente. Finalmente, la esponja fue otra vez recubierta con barbotina y

calcinada. Su estructura mejord con una porosidad del 70-90 %.



1.2. Objetivos

e Fabricar ceramicos porosos mediante el método de la esponja polimérica, con alta
resistencia mecanica.
e Recubrir el ceramico con bentonita activada y probar su capacidad de adsorcion

del colorante Azul de Metileno.



2. FUNDAMENTO TEORICO

En esta seccion se explica cuales son las caracteristicas de los materiales que se
usaron para la fabricacion de ceramicos porosos. Estos materiales fueron la
bentonita, caolinita y dolomita. Se determina la mejor proporcion entre ellos y
cudl es el procedimiento térmico que permite obtener la mayor resistencia
mecanica posible. Usando la técnica de decantacion, se purifico la bentonita y su
composicion se analizd por difraccion de rayos-X. También se describe la
activacion acida de la bentonita, que se uso para evaluar su capacidad adsorcion

del colorante.

2.1. Materiales empleados

2.1.1. Bentonita

La bentonita es una arcilla formada principalmente por montmorillonita y ademas
compuesto de substancias como fragmentos de roca, cristobalita, cuarzo,
muscovita, 0xidos hidratados, geles, etc. Es originado a partir de la meteorizacion
de rocas, constituido principalmente por aluminosilicatos hidratados.

Los minerales arcillosos estan dentro del grupo de los filosilicatos del cual deriva
del griego, phyllon = hoja, son en general blandos, de peso especifico
relativamente bajo, escamosos cuyas caracteristicas provienen de la capa de SiO4
de extension indefinida [8].

Los minerales arcillosos son clasificados segiin el Comité Internacional para

estudios de arcillas (AIPEA). Las arcillas se clasifican segtn la tabla 2.1.



Tabla 2.1 Clasificacion de los filosilicatos en relacion a su mineralogia

correspondiente elaborada por Bailey y Brindley [9].

Tipo de Tipo de _
] ) Grupo Sub grupo Especies
arcilla empaguetamiento
Crisolito,
1:1 una capa _ _ o
o Caolin- Serpentina (Tr) Antigorita
tetraédrica y una _ _ ] -
o sepentina Caolines (Di) Caolinita,
capa octaédrica o )
Dickita, Nacrita
Pirofilita- Talco (Tr) Talco
Talco Pirofilita (Di) Pirofilita
Saponita,
_ Esmectitas (Tr) Hectorita
Esmectita ) ) o
Esmectitas (Di) Montmorillonita,
Beidellita
silicatos 2:1 dos capas —
_ ) o Vermiculitas (Tr)
laminares | tetraédricasy una | Vermiculita o )
o Vermiculitas (Di)
capa octaédrica
) Ilitas (Tr) _ _
Ilita _ ) Illita, Glauconita
Ilitas (Di)
Flogopita,
) Micas (Tr) Lepidolita
Mica . . .
Micas (Di) Moscovita,
Paragonita
2:2 dos capas ) Sudoita, Nimita
o ) Cloritas (Tr) _
tetraédricas y dos Clorita ) ] Clinocloro,
o Cloritas (Di) )
capas octaédricas chamosita
. 2:1 dos capas o o
silicatos o Sapiolita Sapiolita (Tr)
_ octaédricas y una ) _ ) ) )
(fibrosos) Paligorskita | Paligorskita (Di)

capa tetraédrica

(Tr) = Trioctaédricas, (Di) = Dioctaédricas.




La montmorillonita es el compuesto principal de la bentonita, es un material
sedimentario heterogéneo de granulometria y textura fina (mineral menor a
2 um. de didmetro) y de densidad aproximada de 2 000 kg/m?.

Sus propiedades plasticas aumentan con la humedad, por ello son deformables
bajo presion. Se puede modificar su estructura cristalina a las necesidades que uno
requiera como por ejemplo con un tratamiento térmico o un tratamiento acido
[10].

Su estructura cristalina estd formada por una capa octaédrica comprendida entre
dos capas tetraédricas. La capa tetraédrica estd formada por tetraedros cuyos
vértices son oxigeno y su dtomo central es el aluminio o silicio. Los tetraedros
comparten tres oxigenos entre si, cuyas bases estan en el mismo plano y forman
una red hexagonal como se muestra en la figura 2.1. La capa octaédrica esta
formada por octaedros, cuyos vértices son oxigenos e hidroxilos y su atomo
central es el aluminio o magnesio. Los octaedros forman una lamina de cara

triangular como se muestra en la figura 2.2.

Oxigeno

O Silicio

TETRAEDRO

CAPA TETRAEDRICA

Figura 2.1 Estructura basica de la capa tetraédrica de la montmorillonita.

(De R. E. Grim, 1968, Clay Mineralogy, McGraw Hill Book Co.)



Al, Mg, etc

Hidroxilo
Oxigeno
o

OCTAEDRO CAPA OCTAEDRICA

Figura 2.2 Estructura bésica de la capa octaédrica de la montmorillonita.

(De R. E. Grim, 1968, Clay Mineralogy, McGraw Hill Book Co.)

Al unir estas 2 capas tetraédricas y la capa octaédrica formando un sandwich se
obtiene la estructura laminar de la montmorillonita.

El plano comin que comparten las capas octaédricas y tetraédricas estd formado
por oxigenos apicales compartidos. Estos estdn opuestos a la base de la capa
tetraédrica y en direccion normal a esta, mas hidroxilos que no son compartidos.
Aquellos se ubican en el centro de estos anillos hexagonales de estos oxigenos

apicales y en el mismo plano como se muestra en la figura 2.3.



) Hidroxilo

. Oxigeno

© Al, Mg
® Al,Si

Figura 2.3 Estructura cristalina de la montmorillonita.

(De R. E. Grim, 1968, Clay Mineralogy, McGraw Hill Book Co.)

En la capa octaédrica por lo general el magnesio sustituye al aluminio y en la capa
tetraédrica el aluminio sustituye al silicio, quedando cargado negativamente la
lamina [11]. Esta carga negativa se compensa atrayendo a cationes de cambio (Ca,
Na) o moléculas de agua.

Cuando las laminas contiguas estan juntas, la atraccion en las capas tetraé¢dricas
es débil. Debido a esto los cationes de cambio y las moléculas polares, entran y
causan una expansion en el eje ¢ desde 9,6 A hasta los 21,4 A de la estructura
laminar de la montmorillonita [12].

La férmula de la montmorillonita es Al>S14010(OH)..

Las bentonitas se dividen en sddicas, calcicas y magnesianas.

La bentonita sodica contiene un alto nivel de iones de sodio y se hincha al
mezclarse con el agua mas que la célcica.

El cation intercambiable de la bentonita calcica es el calcio, no se hincha al
mezclarse con agua como la sddica, pero con un tratamiento acido sirve para
decolorar aceites.

La bentonita magnesiana o tierra de Fuller decoloran los aceites sin este
tratamiento.

La bentonita puede estar compuesta por cuarzo, cristobalita, muscovita pero su
calidad depende del porcentaje de montmorillonita. Debido que esta le da

capacidad de hidratacion y captacion de iones metalicos [13].
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2.1.2. Caolinita

La caolinita es un mineral que pertenece a la familia de los filosilicatos laminares
de empaquetamiento 1:1 y de capa dioctaédrica como se muestra en la figura 2.4.
Se produce por la meteorizacion de los silicatos de aluminio, es generalmente
untuoso y plastico y ademas es el principal componente del caolin. Se le encuentra
con feldespatos en rocas erosionadas y transportado por el agua, mezclado con
cuarzo y otros minerales se deposita en lagos, etc., en forma de montana de arcilla.

Su formula es ALSi>Os(OH)4 [8].

Aluminio

Silicio

Hidroxilo

Oxigeno

Figura 2.4 Estructura cristalina de la caolinita.

(De R. E. Grim, 1968, Clay Mineralogy, McGraw Hill Book Co.)



2.1.3. Dolomita

Es un carbonato calcio y magnesio CaMg(CO3)2 que pertenece al grupo de las
dolomitas donde también se encuentra la ankerita CaFe(COs3) y la kuthnahorita
CaMn(CO:s3). Tiene su origen principalmente sedimentario y es también un
constituyente de las rocas carbonatadas.

Su estructura cristalina de la dolomita es un romboedro parecido a la calcita
CaCO3 como se muestra en la figura 2.5. La composicion de la dolomita es
intermedia entre CaCO3; y MgCOs (magnesita) con Ca: Mg 1:1. A temperaturas
superiores a unos 1000-1100 °C existe una solucioén solida completa entre la
calcita y la dolomita [8].

La dolomita tiene aplicaciones importantes en la cerdmica, en la agricultura, en la
pintura, etc. Se usa como componente para fabricar vidrio, material de

construccion para cemento, excelente aislante térmico y también como fundente.

= Oxigeno
® Carbono
® Ca, vg

Figura 2.5 Estructura cristalina de la dolomita. (De Essene, E. J. 1983. Sold
solutions and solvi among metamorphic carbonates with applications to
geologic thermobarometry, en Carbonates: Mineralogy and Chemistry. Reviews

in Mineralogy, vol. 11, pag 77-96.)
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2.1.4. Esponja de poliuretano

Los tres materiales descritos anteriormente se utilizaron para mezclarlos en medio
acuoso e impregnarlos en una esponja porosa. Luego calcinar esta esponja y
obtener la réplica negativa de la esponja que es el ceramico poroso. Se requirid
que el cerdmico sea poroso debido a que mientras mdas drea tenga, mayor
capacidad de adsorcion tendra. La esponja de poliuretano es un plastico que se
obtiene de la reaccién quimica de un poliol y un isocionato, esta reaccion libera
diéxido de carbono y este gas va formando las burbujas o poros de la esponja de
poliuretano. Los poros de esta esponja se encuentran interconectados y presentan
una alta permeabilidad, lo que permite a un liquido atravesarlo con baja caida de

presion.

2.1.5. Aglomerante

Para la mezcla acuosa de los 3 materiales antes mencionados su utilizo el
carboximetil celulosa de sodio CMC-Na. Es un aglomerante que incrementa la
viscosidad de la suspension ceramica y proporciona resistencia al producto.
Cuando la esponja es impregnada le da una fluidez para ser impregnada y poseer
una viscosidad mayor para que las particulas de la mezcla se mantengan adheridas

a la esponja de poliuretano.

2.2. Termoactivacion de la bentonita

2.2.1. Sedimentacion de particulas descrito por la ley de Stokes

La sedimentacion depende de los tamanos de las particulas suspendidas como
también de la viscosidad del fluido donde se encuentran dichas particulas.

Las particulas coloidales permaneceran suspendidas en los fluidos por mucho
tiempo, mientras las particulas grandes precipitaran cuando las suspensiones estén
en reposo [14]. La bentonita estd conformada en su mayoria de cuarzo,
cristobalita, muscovita y montmorillonita que es el componente principal de la

bentonita; esta ultima menos densa que las anteriores. Si es una particula muy

11



densa, la fuerza de gravedad serd mayor y precipitarda muy rapido. Si es una
particula de baja densidad, como la montmorillonita, tendra una velocidad limite,

y no precipitara tan rapido, como se muestra en la figura 2.6.

E. = Fuerza de
rozamiento

-

E = Empuje

. 4

FL} = Fuerza de

gravedad
Figura 2.6 Representacion de una particula de montmorillonita inmersa en un
fluido.
Se sabe que,
E = Piiq. 9 Vsum. > (2-1)
47 R®
Fg =mg =="—Pmont. 9 (22)
F. = 6mRnv, (2.3)
donde,

Piiq. - Densidad del liquido.

Pmone.. Densidad de la montmorillonita.

g : Aceleracion de la gravedad.

Veum. : Volumen sumergido de la particula.
m : Masa de la particula.
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R :Radio de la particula.
n  : Viscosidad del liquido.
v : Velocidad de la particula.

Para obtener la velocidad limite de una particula de montmorillonita se debe
igualar la fuerza de gravedad con la suma de las fuerzas de rozamiento y empuje
dado que no habré aceleracion ya que es una particula suspendida.

Igualando la ecuacidon (2.2) con la suma de las ecuaciones (2.1) y (2.3).

Despejando se obtiene que la velocidad limite de la particula en suspension es,

p = Z(R)Z(Pmont._.oll’q.)g
9n '

(2.4)

Conociendo la velocidad limite se puede determinar la posicion en una probeta

donde se concentran particulas de un tamafio determinado.

2.2.2. Activacion de la bentonita purificada en medio acido

La forma estandar de activar la bentonita es disolviéndola parcialmente en un
medio &cido (pH 2, aproximadamente) a temperaturas entre 90 y 100 °C. Los iones
metalicos en los sitios octaédricos (Al) son disueltos en el medio acido,
produciendo una carga neta negativa en el material. Los sitios tetraédricos también
son parcialmente disueltos, pero en menor proporcion. La carga neta negativa que
adquiere la bentonita la convierte en un adsorbente de cationes disueltos o
moléculas polares [15]. Esto le confiere a la bentonita activada la capacidad de
adsorber contaminantes organicos e inorgdnicos con carga positiva como se

muestra en la figura 2.7.
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Figura 2.7 Estructura de la montmorillonita componente principal de la
bentonita, a) antes del ataque acido, b) después del ataque con HC1 2 N y 90 °C.
(De R. E. Grim, 1968, Clay Mineralogy, McGraw Hill Book Co.)

14



2.3. Técnicas de caracterizacion

2.3.1. Difraccion de rayos-X

Se utilizo el difractometro de rayos-X para poder identificar las fases en la
bentonita, purificada y tratada con acido, caolinita y dolomita. También para poder
calcular el tamafio del cristal de cada uno de estos componentes.

Los rayos-X son ondas electromagnéticas cuya longitud de onda es del mismo
orden de magnitud que la distancia de periodicidad de la red.

Si un haz de rayos-X incide sobre un conjunto de planos formando un angulo 6,
entonces el haz de rayos-X reflejado formara también un angulo 6 como en el caso
de la reflexion optica. El patron observado es el resultado de la interferencia
constructiva y destructiva de la radiacion dispersada por todos los atomos.

La interferencia constructiva se producira cuando la diferencia de camino optico
entre los rayos de una familia de planos sucesivos sea igual a un nimero entero
de longitud de onda [16]. El rayo que incide sobre el segundo plano viaja AB+BC
mas lejos que el rayo que incide sobre el primer plano como se muestra en la

figura 2.8.

Haces incidentes Haces difractados

O
I’fhk{

O

O

Figura 2.8 Haz de rayos-X que hacen un 4ngulo 8 con una familia de planos

paralelos con una distancia interplanar dnki.
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Estos dos rayos estaran en fase si,
AB + BC =ni . (2.5)
Donde n es un entero y también se puede ver segun la figura 2.8 que,
AB = BC = dyy sen @ . (2.6)
Reemplazando (2.6) en (2.5) Se obtiene la ley de Bragg,
2dpisen 8 =ni . (2.7)

Los difractogramas fueron obtenidos con un difractémetro Equinox 100 con

detector fijo y radiacion Cu-Ko con longitud de onda de 1,54056 A.

Las condiciones de medida fueron,

- Voltaje: 45 kV.

Intensidad de corriente: 0,4 mA.

Intervalo de medicion: 0° < 26 < 110°.

Tiempo de barrido: 15 minutos.

El método utilizado para obtener los difractogramas fue el método del polvo, el
cual consiste en pulverizar el material y ponerlo en un portamuestra, sobre el cual
incide la radiacion.

Para la identificacion de la composicion mineraldgica se utilizo la base de datos

del software Match!.
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2.3.2. Espectroscopia UV-visible

Es una técnica que determina la concentracion de un soluto en una solucion. Las
moléculas del soluto, absorben la radiacion y la cantidad de luz absorbida depende
linealmente con la concentracion del soluto

La absorbancia (A), indica la cantidad de luz absorbida por la muestra y se define

como,
— 1/ ) = _1oo(lt
A =log(*/r) = —log(}).
o
Ademas, la absorbancia es proporcional a la concentracion C, a mayor nimero de
moléculas mayor interaccion con la luz, con la distancia d que recorre la luz por

la solucion y con la constante de proporcionalidad € como se muestra en la figura

2.9 y en la ecuacion (2.8) conocida como la representacion de Lambert-Beer [17].

A=—log (f—t) = Ced. 2.8)

]

d

Figura 2.9 Representacion de una celda con un compuesto en solucion radiada

con luz visible.

El espectro de absorcion, es donde se muestra la cantidad de luz absorbida del
compuesto para diferentes longitudes de onda. A partir del espectro de absorcion

para un determinado A habréd una absorbancia méxima. El espectro de absorcion
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se utilizo para hallar la isoterma de adsorcion del colorante azul de metileno sobre
la bentonita. Con ayuda de la ecuacion (2.8), se determind la ecuacion de la recta
de calibracion como se muestra en la ecuacion (2.9),

A=Cp+b. (2.9)
C: Concentracion de Azul de Metileno.
p: Pendiente de la recta de calibracion.

b: Intercepto con el eje de las absorbancias.

2.3.3. Termogravimetria

La termogravimetria TG es una técnica de andlisis térmico, que determina la
pérdida de masa en funcion de la temperatura y ademdas se produce una
transferencia de energia calorifica a la muestra. El porcentaje de masa se
representa en el eje “y” y la temperatura en el eje “x”. El calor transferido hacia
la muestra puede producir una transformacion fisica o una reacciéon quimica
responsable de la variacion de la masa [18]. El analisis térmico diferencial DTA
nos proporciona el cambio de entalpia generado por el sistema. Si el sistema libera
calor serd un efecto exotérmico, por el contrario, serd un efecto endotérmico como
se muestra en la figura 2.10. El DTG es la primera derivada del TG con respecto
a la temperatura, e informa sobre la velocidad a la cual el porcentaje de masa
disminuye. El DTG y el DTA suelen superponerse entre si, con el fin de explicar
lo que est4 pasando en los procesos térmicos.

Para el analisis termogravimétrico se coloca la muestra en un crisol de alimina y
un crisol vacio como referencia. El horno permite el ingreso de gases para tener
una atmosfera de reactividad controlada.

Los analisis de fueron realizados en el equipo de termogravimetria TGA Labsys
Evo 1150, Francia. En el Research Center for Advanced Materials de la

Universidad Nacional de Ingenieria.
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Exotérmico

Flujo de

Masa (%)

Endotérmico

Temperatura ("C)

Figura 2.10 Esquema de un Anélisis termogravimétrico

2.3.4. Permeabilidad de un medio poroso

Esta caracterizacion permitio saber cuanto flujo se puede hacer pasar por el
ceramico poroso ya calcinado como se muestra en la figura 2.11. Se recurri6 a la
ley de Darcy, que establece que la cantidad de agua que fluye por un medio poroso
es proporcional a la seccion transversal y al gradiente hidraulico como se muestra
en la ecuacion (2.10). Esta ley solo se aplica para un medio homogéneo y continuo
donde las fuerzas inerciales son despreciables. Para velocidades muy altas o muy

bajas la ley de Darcy no se cumple [19].
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Figura 2.11 Representacion de un fluido (agua) atravesando un cerdmico poroso.
(4P)

Q = Ski =Sk5,

(2.10)

donde,
Q: Caudal.
S: Area de seccion transversal del ceramico poroso.

k: Coeficiente de permeabilidad.

[: Gradiente hidraulico adimensional.
AP = P; — P, : Caida de presion.
L: Longitud del ceramico.

g: Aceleracion de la gravedad.

p: Densidad del agua.

La ley de Darcy también se aplica en arenas saturadas u otros suelos de granos
finos, también saturados, donde la circulacion del agua no afecta la estructura del

material. La ley de Darcy puede ser expresada de la siguiente manera,
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QL Qi k K
=—=—=- 2.11
S(4P)  Sgp gp 1 1D

donde,
7: Viscosidad del agua.

K: Coeficiente de permeabilidad intrinseco.

1 Darcy = 9,86x10713 m?.

Ademas el coeficiente de permeabilidad intrinseco es proporcional al diametro
promedio de los poros del ceramico poroso. Esta relacion puede ser expresada de

la siguiente manera,
K = CD?, (2.12)
donde,

C': Constante adimensional relacionada con la configuracion del fluido

D Didmetro promedio de los poros del ceramico poroso.
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3. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

En esta seccion se indica como se preparo la barbotina que es la mezcla acuosa de
bentonita, caolinita, dolomita y el aglomerante (CMC). Se detalla el proceso de
impregnacion de la barbotina, el secado y la calcinacion de la muestra hasta llegar
al cerdmico poroso rigido, de forma cilindrica. Se describe la variacion de los
componentes B/C/D para lograr la mayor resistencia mecanica y finalmente las
pruebas de adsorcion de colorantes sobre el ceramico recubierto con arcilla

activada.

3.1. Materiales e insumos

Los polvos cerdmicos B/C/D fueron adquiridos de la compafita COMACSA en
Lima, Peru.
El colorante Azul de Metileno de grado industrial, se compr6 de la compaifiia

Pflucker S.A.

3.2. Elaboracion de la barbotina

Para la elaboracion de la barbotina se mezclaron 1000 g de bentonita, caolinita y
dolomita en bandejas de pirex. Las mezclas en diferentes proporciones, que

llamaremos B/C/D se secaron en un horno a 50 °C durante 24 horas.

3.2.1. Molienda

Una vez pasado las 24 horas del secado se moli6 el material B/C/D en
proporciones variadas dentro del molino de bolas, 500 g como maximo de
material total, junto con 20 bolas de alimina de 4 cm de didmetro. Se programo
el molino para un tiempo de molienda de 10 minutos a 50 rpm como se muestra

en la figura 3.1.
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I
® =30 cm I {I

L=40cm

@E):d cm

Figura 3.1 Molino rotatorio y bolas de alimina empleadas.

3.2.2. Tamizado

Después de la molienda se procedi6 a tamizar el material B/C/D en la malla de
150 pym como se muestra en la figura 3.2, poniendo el tamiz como maximo
150 g de material B/C/D para no dafiar la malla. Luego se programo a constante

agitacion durante 10 minutos.

hl=5cm

d=22 cm

T —

. h2=1,7 cm

_____________________ e === ==y

Figura 3.2 Tamiz metalico de 150 um.
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3.2.3. Mezcla

El material tamizado se dispers6 en 3 L de agua destilada y se le afiadié 1 % en
masa de CMC-Na (carboximetil celulosa de sodio), se mantuvo en constante
agitacion como se muestra en la figura 3.3 durante 10 minutos a 1 500 rpm para

obtener finalmente la barbotina.

Motor

» Agitador

Barbotina il

II D=30¢cm

*Tanque de acero

= 15cm
Figura 3.3 Proceso de agitacion de la barbotina.

3.3. Impregnacion de la esponja de poliuretano con la barbotina

Para la impregnacion se us6 una esponja cilindrica de 10 cm de altura y 5,2 cm de
didmetro y un recipiente cilindrico para verter la barbotina. En este proceso se
utilizd un mango para aplastar la esponja dentro de la barbotina y soltarla hasta
que recupere su forma. Esta operacion se repitid 10 veces, en intervalos de

30 segundos, para quitar el aire como se muestra en la figura 3.4.

24



Barbotina s=—p—

3.4.

Mango <

Esponja de poliuretano

Figura 3.4 Proceso de impregnacion de la barbotina en la esponja.

Después de la impregnacion se tomo el recipiente y sin sacar la esponja de
poliuretano inmersa en la barbotina se llevd al secador por 1 hora a 60 °C.
Después se saco la esponja de la barbotina, se gird 180 ° cada 10 minutos durante
2 horas. Se hizo esto para que el material no caiga por gravedad y ademas se le
quito el exceso de barbotina de las paredes con una brocha para que no tape los

poros de las paredes. Finalmente se dejo en el horno durante 24 horas a 60 °C.

Calcinacion y obtencion del ceramico poroso

Una vez que la esponja se secd, se introdujo al horno para ser calcinado siguiendo

el tratamiento térmico con una secuencia de calentamiento que se muestra en la

figura 3.5. La esponja se gasificara dejando una réplica de ella compuesto por el

material ceramico.
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Figura 3.5 Rampas de calentamiento para el proceso de calcinacion.

3.5. Obtencion del ceramico poroso con la mayor resistencia a la compresion

(optimizado)

Se repitieron los procesos 3.2; 3.3 y 3.4 para una serie de combinaciones de
B/C/D. Se le hicieron pruebas de resistencia mecanica a todos estos ceramicos, y
se obtuvo el cerdmico con mayor resistencia a la compresion que se le llamo
“ceramico optimizado”. Después unicamente se fabricaron mas cerdmicos
optimizados. A los ceramicos optimizados se le hizo las pruebas de permeabilidad
y se les recubri6 con bentonita activada para las pruebas de adsorcion de Azul de

Metileno.
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3.6. Pruebas de permeabilidad

Para realizar estas pruebas se implemento6 un circuito cerrado para la circulacion
de un flujo de agua, como se aprecia en la figura 3.6. El cerdmico optimizado se
colocd dentro de un tubo de plastico en el camino del flujo. Con dos manémetros
se midieron las presiones de entrada y salida. El flujo del agua fue medido con un

flujémetro a través del circuito.

Llave de agua

Flujémetro

- =

Manometro 1

P
i
i e e et e e e e e e e e e

bty
TR
S

e e e e
25

TR e s N
5
e e e e

o

Manometro 2

|

Figura 3.6 Circuito hidraulico con del ceramico optimizado, para medir la caida

de presion.
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3.7. Termoactivacion de la bentonita

3.7.1. Purificacion de la bentonita

La bentonita natural se pulverizd6 por medio de un molino rotatorio como se
muestra en la figura 3.1, con 24 bolas de alimina y un tiempo de 10 minutos.

Luego se mezclo 50 g de bentonita pulverizada con 2 L de agua destilada y se
agitdé como se muestra en la figura 3.2 a 1 500 rpm, por 30 minutos, para eliminar

los aglomerados de particulas.

Se vertio la mezcla bentonita-agua en probetas de 2 L y se puso en un horno a
50 °C para que se produzca la sedimentacion de impurezas en el fondo de las
probetas. Lo que se desea concentrar es la montmorillonita, que es el componente
principal de la bentonita cuyas particulas son menores de 2 pm de diametro y
densidad de 2000 kg/m?. Utilizando la ley de Stokes ecuacion (2.4) podemos

obtener la velocidad limite de las particulas en suspension,

L 2(R)? —pii
L, = (R)?(pmont. qu.)g . (2.4)
t 9an

R=1 pm.

Piig. = 988,02 kg/m®, a T =50 °C.
oo =2000 ke/m?.

g =9,81 m/s*.

n =5,47.10"* kg/(ms).

Reemplazando en la ecuacion (2.4) y luego de t = 22 horas se retiran los

primeros L = 32 ¢cm que quedan en la parte superior de la probeta, que son

particulas de bentonita purifica como se muestra en la figura 3.7.
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— L=32cm

'___I [ 1

Figura 3.7 Bentonita con agua en una probeta en proceso de sedimentacion.

Se extrajo la bentonita que quedd en suspension y se la vertid en bandejas dentro
de un horno a 50 °C para el secado que demor6 24 horas.
Se obtuvieron 5g de laminas finas de bentonita purificada como se muestra en la

figura 3.8.

Figura 3.8 Bentonita de forma laminar recogida después del secado.
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3.7.2. Disolucion parcial en medio acido de la bentonita purificada

La bentonita se activdo en medio 4cido para impregnarla sobre el cerdmico
optimizado y evaluar su capacidad de adsorcion del colorante Azul de Metileno.
Para la termoactivacion se tomé 300 g de bentonita purificada y se mezcl6 con
1 L de 4cido clorhidrico (HCI) 2 N en un frasco tapado y se introdujo en un bafio
maria a 90 °C durante 4 horas, todo esto se llevo a cabo en una campana extractora

como se muestra en la figura 3.9.

Figura 3.9 Termoactivacion de la bentonita en medio acido controlado por bafio

maria.
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La dispersion de bentonita activada se enjuagd varias veces en agua destilada
hasta obtener pH 7. Finalmente, la bentonita activada seca se moli6 con mortero

y tamiz6 para obtener particulas menores que 60 pm como se muestra en la figura

3.10.

N _ 4
Figura 3.10 (a) Bentonita activada seca de forma laminar. (b) Bentonita

activada molida a 60 pm.

3.8. Recubrimiento de ceramicos optimizados con bentonita activada

Se tomo 2 g de bentonita activada y se dispersé en 400 ml de agua destilada. Los
ceramicos optimizados segun lo explicado en el capitulo 3.5 se sumergieron en
la dispersion preparada y se dejo escurrir unos minutos y se colocaron en horno
siguiendo el perfil de calentamiento mostrado en la figura 3.11. Este proceso se
repitio por 3 veces para generar 3 capas de bentonita activada y asi ser recubiertos

sobre la superficie de los ceramicos optimizados.
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Figura 3.11 Perfil de calentamiento para el recubrimiento de bentonita activada sobre

los ceramicos optimizados.

3.9. Adsorcion de Azul de Metileno en el ceramico optimizado recubierto

Para realizar estas pruebas se armo un circuito cerrado para la circulacion de una
solucién de Azul de Metileno, como se aprecia en la figura 3.12. El cerdmico
optimizado recubierto se colocd dentro de un tubo de vidrio en el camino de la
solucion. Con una bomba peristaltica se hizo circular la solucion que fue medida

con un flujémetro a través del circuito.
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Flujometro

D, Bomba peristéltica

Solucion de Azul de
Metileno

Figura 3.12 Circuito de circulacion de la solucion de Azul de Metileno a través del

ceramico optimizado recubierto.
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3.10. Diagrama de flujo

En esta seccion se muestra el diagrama de flujo del proceso completo desde la
combinacion de los componentes (B/C/D) hasta el ceramico optimizado

recubierto como se muestra en la figura 3.13.

Pruebas de adsorcién del
colorante azul de metileno
en el ceramico optimizado

Finalizar recubierto

A

Pruebas de Recubrimiento de
permeabilidad del Ceramico bentonita termoactivada
ceramico optimizado en el ceramico
Finalizar optimizado optimizado
A

Si

Secado y
calcinacion
de la esponja

Maxima
resistencia
mecanica

Obtencion
del ceramico
poroso

Termoactivacion
de la bentonita

Inicio

Impregnacion
de la esponja
enla
barbotina

Preparacion
de la
barbotina

Nueva
composicion
de B/C/D

Inicio

Figura 3.13 Diagrama de flujo de los procedimientos seguido para la obtencion de

los ceramicos optimizados y recubiertos.
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4. RESULTADOS EXPERIMENTALES

4.1. Analisis termogravimétrico de los materiales empleados

Las muestras se colocaron en crisoles de alumina, en un flujo de 20 ml/min de

N2, en el rango de temperaturas de 20 °C a 900 °C.

4.1.1. Dolomita

Se grafico el andlisis termogravimétrico de la dolomita, el cual a 800 °C tuvo una
pérdida de masa del 40% aproximadamente y una absorcion de energia como se

muestra en la figura 4.1.

T T T T T T T T 19 T T T T T 05
100
T T 0,0
90—_ ol
%0 _____,_—/1 02
—~ 70 -10 S -1,0
X T T = I ’c's-\
~ 60 - = >
s I 15 5
0 ] o - ~
@ 50 200 ® o
= 1 © 20 =
40 | © - )
] ° 2,5
30 1 30 o I
T =) -3,0
20 1 TN L
10 J 40 35
0 -4,0

T T T T T T T T T T T T T T T T
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T(°C)

Figura 4.1 Anélisis TG y DTA de la muestra de dolomita.
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4.1.2. Caolinita

Se grafico el andlisis termogravimétrico de la caolinita, el cual a 500 °C tuvo una
pérdida de masa menos del 5% y una absorcion de energia como se muestra en la
figura 4.2. Ademas se observo una pequeia subida del mas del 100 % en su masa,

se presume que los gases desestabilizaron la balanza.

T T T T T T T T T T T T T T T T 0,12
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s 504 o -0,00 —
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i | -1
207 - -0,06
10
] - -0,08
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Figura 4.2 Anélisis TG y DTA de la muestra de caolinita.

4.1.3. Bentonita

Se grafico el analisis termogravimétrico de la bentonita, el cual a 100 °C tuvo una
pérdida de masa del 5% aproximadamente debido a la humedad y a 700 °C
también tuvo una pérdida de masa de menos del 5% y una absorcion de energia

se muestra en la figura 4.3.
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Figura 4.3 Analisis TG y DTA de la muestra de bentonita.

4.1.4. Ceramico optimizado

Se grafico el andlisis termogravimétrico del ceramico optimizado, el cual no
presenta cambio en su masa debido a que este material ha sido calcinado a 1170°C,

como se muestra en la figura 4.4.
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Figura 4.4 Anélisis TG y DTA de la muestra del ceramico optimizado.
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4.2. Esponja de poliuretano

Se utilizé un microscopio digital Dino-Lite y un software DinoCapture 2.0, para
medir el tamafio de los poros de la esponja de poliuretano.
En la figura 4.5 se muestra el histograma del didmetro de los poros de la esponja

considerando un 4rea aproximada de 1 cm?.
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Figura 4.5 Histograma del tamafio de poros de la esponja de poliuretano.

Como se vio al inicio del procedimiento experimental se tamiz6 en seco la mezcla
B/C/D con una malla de 150 pum y segtn el histograma el tamafio de los poros de
la esponja son mayores que 150 um, por lo tanto las particulas en la barbotina no

tendran dificultad de penetrar en los poros de la esponja.
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4.3. Esfuerzo maximo de compresion

Se hizo la prueba de compresion de ceramicos porosos variando en 20% cada

componente del mineral B/C/D como se muestra en la tabla 4.1 y la curva de

esfuerzo vs compresion se muestra en la figura 4.6.

Tabla 4.1 Composicion de cada ceramico poroso

muestra  Composicion Diametro Altura Esfuerzo de compresion
N.° (B/CID) % (mm) (mm) méaximo (kPa)
1 100/0/0 42,71 71,87 157,05
2 80/0/20 42,83 68,69 174,91
3 80/20/0 44,67 84,03 114,85
4 60/0/40 45,19 84,88 155,25
5 60/20/20 46,28 79,85 121,86
6 60/40/0 46,28 81,77 173,58
7 40/0/60 49,55 79,5 94,9
8 40/20/40 42,7 65,76 747,2
9 40/40/20 50,18 94 108,71
10 40/60/0 48,7 89,97 129,38
11 20/0/80 55,65 92,8 33,79
12 20/20/60 49,48 94,5 144,06
13 20/40/40 45,32 56,3 421,54
14 20/60/20 49,73 65,71 100,39
15 20/80/0 50,14 28,75 198,53
16 0/0/100 47,92 83,88 92,6
17 0/20/80 51,01 65,47 79,27
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Figura 4.6 Curva esfuerzo-deformacion para diferentes composiciones B/C/D.

El ceramico optimizado corresponde a la composicion 40/20/40 ya que tiene el

esfuerzo de compresion maximo.
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4.4. Permeabilidad del ceramico optimizado

Se utiliz6 un microscopio digital Dino-Lite y un software DinoCapture 2.0, para
medir el tamafio de los poros del ceramico optimizado.

Como se demostrd en el capitulo 4.3 el ceramico optimizado corresponde a la
composicion (B/C/D) 40/20/40. En la figura 4.7 se muestra el histograma del

diametro de los poros del ceramico optimizado en un 4rea aproximada de 1 cm?.
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Figura 4.7 Histograma del tamafio de los poros del ceramico optimizado.

Se monto el sistema mostrado en la figura 3.6. Se hizo pasar un flujo de agua a
través del ceramico optimizado de 4,8 cm de diametro y 8,9 cm de longitud. Se
midio el flujo y la caida de presion a través del cerdmico optimizado y los

resultados se muestra en la tabla 4.2.



Tabla 4.2 Caida de presion y el flujo a través del ceramico optimizado.

AP (kPa)  Q (m®/s)10*

3,11 15
3,46 1,67
4,15 1,92
4,84 2,33
5,19 2,58
5,53 2,67
5,88 2,83
6,23 2,92
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4.5. Difractograma de Rayos-X (DRX)

Se pulverizaron las muestras y se tomaron los difractogramas a un voltaje de

45KV 'y 0,4 mA.

45.1. Dolomita

Se midio el patron de difraccion de la dolomita como se muestra en la figura 4.8.

Se muestra la presencia de calcita seglin el programa de identificaciéon Match!.
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Figura 4.8 Patron de difraccion de rayos-X de la dolomita.
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45.2. Caolinita

Se midié el patron de difraccion de la caolinita como se muestra en la figura 4.9.

Se muestra la presencia de cuarzo segun el programa de identificacion Match!.
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Figura 4.9 Patron de difraccion de rayos-X de la caolinita.
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4.5.3. Bentonita, bentonita purificada y bentonita activada

Se midio el patron de difraccion de las tres muestras y se graficaron juntas para
compararlas entre ellas como se muestra en la figura 4.10. Se muestra la presencia
de cuarzo (Q), cristobalita (C), muscovita (M) y montmorillonita (Mont.) segiin

el programa de identificacion Match!.

—— bentonita
| — bentonita purificada
16000 - —— bentonita activada

18000

14000 H

12000 -

H

o

o

o

o
]

8000 -

6000

Intensidad (u.a.)

4000 H

2000 -

Figura 4.10 Patron de difraccion de rayos-X de la bentonita, bentonita

purificada y bentonita activada.
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4.6. Isoterma de adsorcion de la bentonita activada

Se procedio6 segun lo indicado en 3.7.2. Para la isoterma de adsorcion primero se
hall6 la curva de calibracion del Azul de Metileno. Se prepararon diferentes
concentraciones de Azul de Metileno (1 — 15) mg/L diluido en agua ultra pura. Se
midieron las absorbancias en el espectrofotdmetro y se obtuvieron las gréaficas tal

como se muestra en la figura 4.11.

concentracion
de azul de metileno

257 15 mg/L
— 10 mg/L
— 7 mg/L
2,0 1 —— 3 mg/L
— 1 mg/L
©
'O 1,54
c
©
=
3 1,0
Qo
<
0,5 -
0,0
! I I I I 1
400 500 600 700 800

A (nm)

Figura 4.11 Espectro de absorcion del Azul de Metileno de diferentes

concentraciones para obtener la curva de calibracion.

Se tomaron los picos de absorcion para A = 664 nm, luego se grafico la curva de

calibracion como se muestra en la figura 4.12.
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Figura 4.12 Grafica de la Absorbancia vs Concentracion (mg/L).

Para obtener la ecuacion de la recta de calibracion se hizo el ajuste lineal segiin

la ecuacion 2.9, obteniéndose,

A =0,1497C — 0,0081, 4.1)

con una regresion R?=0,9931.
Se dispersaron diferentes masas de bentonita activada en 50 ml de una solucién
de Azul de Metileno de 50 mg/L de concentracion inicial Cy. Se agitaron por
30 minutos como se muestra en la figura 4.13. Luego se dejo reposar por
10 minutos obteniéndose la concentracion de equilibrio C,. Se extrajeron 10 ml
de cada muestra y se centrifugaron a 4 000 rpm durante 15 minutos, para separar

los residuos so6lidos. Se midieron las absorbancias en el espectrofotometro y se
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obtuvieron las graficas tal como se muestra en la figura 4.14. En la tabla 4.3 se

muestran los valores de absorbancia para cada masa de bentonita activada y para

A =664 nm.

Figura 4.13 Vasos que contienen diferentes masas de bentonita activada,

dispersadas en solucion de Azul de Metileno en plena agitacion.
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Figura 4.14 Espectro de absorcion del Azul de Metileno para diferentes masas de

bentonita activada. La maxima absorcion se encuentra en A = 664 nm.
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Tabla 4.3 Valores de absorcion para A = 664 nm.

Masa de bentonita activada )
Absorbancia

(9)

05 0,00908

0,4 0,00423

03 0,0335

0,2 0,00453

01 0,02375
0,07 0,02554
0,04 0,00071
0,035 0,01658
0,03 0,16044
0,025 0,60484
0,02 0,75983
0,015 2,3626
0,01 3,1835
0,005 5,2431

Para hallar las concentraciones de equilibrio C, de las absorbancias de la tabla 4.3
se utiliz6 la ecuacion (4.1). La adsorcion especifica g, se calcula de la masa del
colorante Azul de Metileno adsorbido (mg) por unidad de masa de bentonita

activada (g).
qe = (Co — CIV/m, (4.2)
donde, V' es el volumen de solucién de Azul de Metileno (en mg/L) y m la masa

de bentonita activada (en g). Con estas unidades, g, se evaliia en unidades de mg/g

como se muestra en la tabla 4.4.
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Tabla 4.4 Concentracion de equilibrio C, (mg/L) y adsorcion especifica qe

(mg/g) para cada masa de bentonita activada (g).

Masa de bentonita
Ce (mg/L) g, (mg/g)

activada (g)
0,5 0,01 5
0,4 0,08 6,24
0,3 0,28 8,29
0,2 0,08 12,48
0,1 0,21 24,89
0,07 0,22 35,55
0,04 0,05 62,44
0,035 0,16 71,19
0,03 1,13 81,46
0,025 4,09 91,81
0,02 5,13 112,18
0,015 15,84 113,88
0,01 21,32 1434
0,005 35,08 149,22
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4.7. Pruebas de colorante Azul de Metileno en los ceramicos optimizados

recubiertos

Se dispuso de cuatro ceramicos optimizados cuyas dimensiones son como se

muestra en la tabla 4.5.

Tabla 4.5 Caracteristicas de los ceramicos.

Cerdmico Masa (g) Didmetro (cm) Altura (cm)

1 10,694 3,2 8,9
2 12,061 3,2 8,9
3 6,974 3,2 4,1
4 6,264 3,2 4,2

Se prepar6 2 g de bentonita activada dispersa en 400 ml de agua destilada. Se
sumergieron los ceramicos optimizados y se llevaron a un tratamiento térmico,
como se muestra en la figura 3.11, tres veces hasta que toda la bentonita purificada
y activada quedara recubierta en los ceramicos porosos.

Estos ceramicos de diferentes longitudes se colocaron uno a continuacion del otro
dentro de un tubo, que a su vez esta conectado al circuito, como se mostrd en la
figura 3.12. Luego se arm¢ el circuito, y se hicieron dos pruebas. La primera
prueba consistid en que los ceramicos estuvieron 65 minutos, expuestos a flujo
constante de 1,8 L/min de una solucién de 50 mg/L de concentracion inicial. Se
extrajeron 4 ml en diferentes intervalos de tiempo y se midieron sus espectros de

absorbancia como se muestra en la figura 4.15.
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Figura 4.15 Espectro de absorcion para diferentes tiempos de circulacion de la
solucion de Azul de Metileno sobre el cerdmico optimizado recubierto para la

primera prueba.

En la segunda prueba, se repitid el procedimiento anterior con la concentracion
inicial de 50 mg/L con los mismos ceramicos, parcialmente recubiertos con el
colorante retenido de la primera prueba. Se extrajeron 4 ml en diferentes intervalos

de tiempo y se midieron sus espectros de absorbancia como se muestra en la figura

4.16.
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Figura 4.16 Espectro de absorcion para diferentes tiempos de circulacion de la
solucion de Azul de Metileno sobre el cerdmico optimizado recubierto para la

segunda prueba.

Se obtuvieron las absorbancias de las figuras 4.15 y 4.16 para A = 664 nm y luego
se calculd la concentracion final Cr con la ayuda de la ecuacion de calibracion 4.1.

Los resultados se muestran en la tabla 4.6.
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Tabla 4.6 Concentracion final C para cada prueba de adsorcion durante un
tiempo de exposicion.
Tiempo Cr (mg/L) Cr (mg/L)

(min) 1ra prueba 2da prueba
0 50 50
2,5 14,64663 28,45491
5 9,06146 17,67468
10 3,99733 17,30194
15 1,45959 18,30728
20 0,48838 17
25 0,5177 17,00067
35 0,22378 17,31864
50 0,23113 16,48764
65 0,09619 15,05945
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5. DISCUSION

5.1. Resistencia a la compresion

Como se menciond en los antecedentes, en un trabajo de investigacion realizado
en el 2008 [1], se fabricé un cerdmico poroso por el método de la esponja
polimérica a base de bentonita con un esfuerzo de compresion maximo de
84,7 kPa. En este trabajo usando los tres componentes con una proporcion de
40/20/40 se obtuvo un ceramico poroso con una resistencia a la compresion de
747,2 kPa como se muestra en la tabla 4.1. En la figura 5.1 se observa

comparativamente los esfuerzos de compresion de todas las muestras ensayadas,

resaltando la superioridad de la muestra 40/20/40.
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Los analisis TGA y DTG de los componentes demuestran que hasta el rango de
900 °C, experimentan diferentes cambios. La dolomita, muestra una gran pérdida
de masa a 800 °C, en un proceso endotérmico debido a la disociacion del carbonato
en CaO con la generacion de CO». Es posible que este gas también contribuya a
generar porosidad en la estructura sélida final del cerdmico. La caolinita muestra
alrededor de 530 °C, un proceso endotérmico, de poca pérdida de masa atribuido
a la extraccion del agua estructural formando la fase conocida como meta-caolin.
La bentonita muestra un proceso endotérmico a 680 °C aproximadamente,
asociado a la pérdida de hidroxilo de la estructura octaédrica. Se ha establecido
que esto lleva a la fase amorfa meta-montmorillonita. La mezcla calcinada B/C/D
no muestra pérdida de masa ni cambio de fase en el rango de temperatura

mostrado, debido a que fue calcinado hasta 1 170 °C.
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5.2. Permeabilidad del ceramico optimizado

Segun la ley de Darcy ecuacion (2.10),
)
Q = Ski =Sk 197’
se puede despejar la cantidad Q/S que se denomina descarga especifica. Los datos

de Q y AP obtenidos en la tabla 4.2 permiten calcular los valores de i y % ,

;= 4P @ _ ki
i=1. Y S—kl, (5.1)

Considerando que L =0,0891m; g = 9,81 m/s?; p= 1000kg/m3 vy
S = 17,94x10"* m? y reemplazando estos valores en la ecuacion (5.1) se
obtiene la grafica de descarga especifica vs gradiente hidraulico que se muestra

en la figura 5.2.

0,16 (]

0,14

0,00 T T T T T T T T T T T T T T
0 1 2 3 4 5 6 7

I (m/m)

Figura 5.2 Descarga especifica Q /S vs gradiente hidraulico i, para el ceramico

poroso 40/20/40 (optimizado).
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Observando la grafica de la figura 5.2 se concluye que existe una relacion lineal,
en el rango mostrado, entre la descarga especifica y el gradiente hidraulico. El
coeficiente de permeabilidad k de este ceramico optimizado, se obtiene de la
pendiente de la recta, encontrandose el valor de k = 2,32 cm/s.

Reemplazando la aceleracion de la gravedad, la densidad del agua, el coeficiente
de permeabilidad y la viscosidad del agua, 10 kg/ms a temperatura ambiente, en
la ecuacion (2.11), se obtiene un coeficiente de permeabilidad intrinseco K de
2,36x10° cm? equivalente a 2,39x10* Darcys para cerdmicos porosos de un
tamafio de poros promedio de 425 um. Como se menciond en los antecedentes,
en un trabajo de investigacion realizado en el 2005 [6], obtuvieron un coeficiente
de permeabilidad intrinseco de 1 000 Darcys para ceramicos porosos de un tamafio
de poros promedio de 260 um. Aunque no se conoce la constante adimensional
relacionada con la configuracion del fluido en la ecuacion (2.12), se pudo verificar
en este trabajo que el coeficiente de permeabilidad intrinseco K, aumento
directamente proporcional con el tamafo de poros promedio con respecto al
coeficiente de permeabilidad intrinseco obtenido en el trabajo ya mencionado en

los antecedentes [6].
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5.3. Componentes segtn el patron de difraccion de rayos-X.

5.3.1. Dolomita

Con la ayuda del software Match! se pudo identificar la composicion de la

dolomita tal como se muestra en la tabla 5.1.

Tabla 5.1 Componentes en la dolomita

Componente  Composicion (%)
Dolomita 90,7
Calcita 9,3

5.3.2. Caolinita

Con ayuda del software Match! se tiene la siguiente composicion de la caolinita

tal como se muestra en la tabla 5.2.

Tabla 5.2 Composicion de la caolinita

Componente  Composicion (%)
Cuarzo 60
Caolinita 40
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5.3.3. Bentonita

Con ayuda del software Match! se tiene la siguiente composicion de la bentonita
obtenida en los diferentes procesos: natural, purificada y purificada y activada tal

como se muestra en la tabla 5.3.

Tabla 5.3. Composicion para la bentonita natural, bentonita purifica y bentonita

purifica y activada.

Composicion  Composicion de  Composicion de

Mineral de la la bentonita la bentonita
bentonita (%) purificada (%) activada (%)
Montmorillonita (Mont.) 45,3 50,6 2,2
Cuarzo (Q) 9,9 11,2 19,9
Cristobalita (C) 31,5 27,6 59,8
Moscovita (M) 13,3 10,5 18,1

La densidad de la cristobalita es de 2,2 g/cm?, de la muscovita es 2,8 g/cm?, del
cuarzo es 2,65 g/cm® y de la montmorillonita es 2 g/cm?>. Se observé en la tabla
5.3 que en la purificacion de la bentonita sube el porcentaje de masa de la
montmorillonita debido a la suspension de las particulas menos densas. Ademas
se observo que el cambio porcentual de masa de la montmorillonita no es mucho,
debido a que no hay demasiada variacion entre las densidades de los componentes
de la bentonita. Con esto se verifica que la decantacion es un método eficiente

para concentrar montmorillonita.
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5.4. Adsorcion de Azul de Metileno en bentonita activada y purificada

Con los datos obtenido de la tabla 4.4, se grafico las adsorciones especificas en
funcion de las concentraciones de equilibrio (Isoterma de adsorcion), como se

muestra en la Figura 5.3

m pH=7

0 T T T T T T T T T T T T T T T 1
0 5 10 15 20 25 30 35 40

Ce (Mg/L)

Figura 5.3 Isoterma de adsorcion a temperatura ambiente de la bentonita

activada en Azul de Metileno. La linea solo guia la tendencia.
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Se ajustoé al modelo de Langmuir que relaciona la adsorcion especifica g, y la

concentracion de equilibrio C,, dada por la siguiente ecuacion,

_ CeK1qm
e = trcuky (5.2)

Donde, g,, es la adsorcion especifica maxima y K; es un indicador de la energia
de interaccion entre los sitios de adsorcion y el colorante. La forma lineal de la

ecuacion de Langmuir es como se muestra en la ecuacion,

Coo 1, Ce (5.3)

de Krqm am’

Para obtener las constantes caracteristicas del modelo de Langmuir, se hace el

, C ) ) ) .
grafico de q—e vs. C, y por ajuste lineal se encuentran la pendiente y el intercepto.
e

Se realiz¢6 el ajuste lineal para el modelo de Langmuir y se obtuvo la recta como
se muestra en la figura 5.4. Con un ajuste por regresion de R? = 0,98435 se

obtuvo la siguiente ecuacion,

e = 0,00331 + 0,00727C,.  (5.4)

de

Comparando las ecuaciones (5.3) y (5.4) se obtuvieron los parametros,

qm = 137,5mg/gy K; = 0,50053 L/mg.
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Figura 5.4 Ajuste linealizado de la isoterma obtenida seglin el modelo de

Langmuir.

Como se menciond en un trabajo de investigacion realizado en el 2005 [3], con el
mismo proceso de activacion de la bentonita se obtuvo una adsorcion especifica
maxima q,, para el Azul de Metileno de 75 mg/g sobre bentonita activada. En
este trabajo se obtuvo una adsorcion especifica maxima de 137,5 mg/g para el azul

de metileno sobre bentonita activada, mejorandola en un 100 %.
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5.5. Pruebas de colorante Azul de Metileno en el ceramico optimizado y

recubierto

Con los datos obtenidos de la tabla 4.6, se pudo graficar la cinética de adsorcion

del Azul de Metileno en el cerdmico optimizado recubierto como se muestra en la

figura 5.5.
m 1° prueba
50 -1 e 2° prueba
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Figura 5.5 Grafica de tiempo (min) vs Concentracion final C¢ (mg/L).

Se pudo observar que para la primera prueba los ceramicos optimizados
recubiertos adsorbieron casi todo el colorante de Azul de Metileno, en
aproximadamente 20 minutos. Para la segunda prueba se pudo observar que, a

mas tiempo, hubiera llegado a una concentracion cercana a 15 mg/L de Azul de
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Metileno. Segtn lo calculado en 5.4 la bentonita activada tiene una adsorcion
especifica maxima de 137,5 mg/g para el colorante Azul de Metileno. Los
ceramicos optimizados fueron recubiertos con 2 gramos de bentonita activada, por
lo que tiene una capacidad de adsorcion maxima de 275 mg de colorante, pero
retuvieron aproximadamente 85 mg de Azul de metileno. Esto se debe a que la
bentonita activada recubierta en los cerdmicos optimizados esta expuesta al
colorante por un solo lado, impidiendo que tenga la capacidad de adsorcion

maxima.
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6. CONCLUSIONES

Se fabricaron ceramicos porosos mediante el método de la esponja polimérica,
obteniendo un ceramico optimizado de composiciéon (40/20/40) con una
resistencia mecanica de 747,2 kPa.

El ceramico optimizado tiene un coeficiente de permeabilidad intrinseco de
23 900 Darcys y un tamafio de poros promedio de 425 pm.

Se pudo purificar la bentonita por el método de sedimentacién de Stokes. En el
analisis de difraccion de rayos-X, se vio que la bentonita natural contenia un 45 %
de montmorillonita mientras la bentonita purificada un 50%.

En el proceso de la adsorcion de colorante Azul de Metileno en bentonita activada
se obtuvo una adsorcion especifica maxima de 137,5 mg/L; con un ajuste de
R? = 0,9843 siguiendo el modelo de Langmuir.

Se pudo recubrir el ceramico optimizado con bentonita activada hasta una
temperatura de 400 °C para no dafiar la estructura cristalina de la bentonita.

Se midié la capacidad de adsorcidon del ceramico optimizado recubierto y se
obtuvo que para una concentracion inicial de 50 mg/L, en la primera prueba
adsorbi6 todo de colorante Azul de Metileno en los primeros 20 minutos. En la
segunda prueba, en los primeros 5 minutos llegd a una concentracion de 20 mg/L,

y luego bajo lentamente hasta los 65 minutos.
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7.1. Acronimos

7. LISTADO DE ACRONIMOS Y SIMBOLOS

Listado alfabético de los acronimos utilizados en esta tesis.

Aceleracion de la gravedad
Adsorcion especifica

Adsorcion especifica maxima
Analisis térmico diferencial
Carboximetil celulosa de sodio
Coeficiente de determinacion ajustado
Concentracion de equilibrio
Concentracion final

Concentracion inicial

Densidad del liquido

Densidad de la montmorillonita
Difractograma de Rayos-X
Dioctaédricas

Empuje

Fuerza de gravedad

Fuerza de rozamiento

Indicador de la energia de interaccion
Intensidad de luz incidente
Intensidad de luz transmitida
Porcentaje de bentonita/caolinita/dolomita
Primera derivada termogravimétrica
Revoluciones por minutos
Termogravimetria

Transmitancia

Trioctaédricas

Unidades arbitrarias

Volumen sumergido de la particula
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7.2. Simbolos

Listado alfabético de los simbolos utilizados en esta tesis.

A Absorbancia

A Amstrong

0 Angulo

S Area de seccion transversal del ceramico poroso
AP : Caida de presion

Q : Caudal

cm : Centimetros

k : Coeficiente de permeabilidad

K : Coeficiente de permeabilidad intrinseco
C : Concentracion de azul de metileno
dnit : Distancia interplanar

[ : Gradiente hidraulico adimensional

°C : Grados Celsius

© Grados sexagesimales

g : Gramos

g/cm? : Gramo por centimetro cubico

b : Intercepto con el eje de las absorbancias
kgm?® Kilogramo por metro ctuibico

kg/(ms) : Kilogramo por metro segundo

kPa : Kilopascal

kV : Kilovoltios

L : Litros

A : Longitud de onda

m : Metro

m3/s : Metro cubico por segundo

m/s? Metro por segundo al cuadrado

pum : Micrometros

mA : Miliamperios

68



mg

mg/L

Miligramos

Miligramos por litro
Mililitros

Milimetros

Minutos

Nanometros

Normal

Pendiente de la recta de calibracion
Radio de la particula
Velocidad de la particula
Viscosidad de la particula
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