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Resumen
El proposito de la investigacion fue determinar las condiciones de operacion favorables para la
modificacion de las cenizas volantes producidas en la industria del cocido de ladrillos y su
aplicacion en la remocion de iones Cd (IT). La investigacion es de tipo experimental cuantitativa
de nivel aplicativo. En la modificacion quimica de la ceniza volante para incrementar el area
superficial, se utilizo el disefio factorial del tipo 32, considerando la concentracion de la
solucion de NaOH y el tiempo para tres valores diferentes. La modificacion se verifico
mediante difraccion de rayos X mediante su composicion mineraldgica. Utilizando el método
BET (Brunauer, Emmett y Teller) se obtuvo 8,59 m?/g de area superficial para la ceniza volante
inicial y el valor mas alto de 33,99 m?/g para la modificada; el método de modificacion
propuesto permitio el incremento del area superficial en cuatro veces mas (397 %), con
condiciones de operacion favorable de concentracion de NaOH 2,0 M y 60 minutos de
agitacion. Mediante el disefio factorial del tipo 32 se evalu6 el nivel de remocion con soluciones
de 110 ppm de iones Cd (II) de concentracion inicial, lograndose una remocion de 99,75 % a
diferencia de la ceniza no modificada que removié 20,0 %. Se concluye que la investigacion
permitid modificar quimicamente las cenizas volantes de la industria del cocido de ladrillos, y
estas cenizas modificadas mostraron una alta eficiencia en la remocion de iones Cd (II) y que

podrian ser utilizados para la remocion de otros metales pesados.

Palabras claves: ceniza volante, area superficial, adsorcion, remocion, cadmio (II)



13

Abstrac

The purpose of the research was to determine the favorable operating conditions for the
modification of fly ash produced in the brick firing industry and its application in the removal
of Cd (II) ions. The research is quantitative experimental type of application level. In the
chemical modification of fly ash to increase the surface area, the type 32 factorial design was
used, considering the concentration of the NaOH solution and time for three different values.
The modification was verified by X-ray diffraction through its mineralogical composition.
Using the BET method (Brunauer, Emmett and Teller), 8,59 m?/g of surface area was obtained
for the initial fly ash and the highest value of 33,99 m?/g for the modified one; The proposed
modification method allowed an increase in the surface area four times more (397 %), with
favorable operating conditions of 2,0 M NaOH concentration and 60 minutes of stirring. Using
the type 32 factorial design, the removal level was evaluated with solutions of 110 ppm of Cd
(IT) ions of initial concentration, achieving a removal of 99,75 %, unlike the unmodified ash
that removed 20,0 %. It is concluded that the research allowed the chemical modification of fly
ash from the brick firing industry, and these modified ashes showed high efficiency in the
removal of Cd (II) ions and could be used for the removal of other heavy metals.

Keywords: fly ash, surface area, adsorption, removal, cadmium (II).
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I. INTRODUCCION

La presente investigacion tuvo como objetivo utilizar las cenizas volantes provenientes
de la industria del cocido de ladrillos, como material de partida para modificarlas quimicamente
a diferentes concentraciones de NaOH y tiempos de agitacion con tratamiento térmico; para
incrementar el area superficial y aplicarlo como material adsorbente en la remocion de iones
Cd (IT) en solucion. Siendo un ambito interesante en las cuales diversos investigadores como
Garcia et al. (2020), sintetizaron zeolita beta (Zf) usando cenizas volantes; Igbal et al. (2019)
produjeron zeolita 4A a partir de las cenizas volantes de carbon; Wulandari et al. (2019)
sintetizaron zeolita tipo A, a partir de cenizas volantes de carbon; Carreno et al. (2019),
utilizaron cenizas volantes con altos niveles de Si y Al, para producir materiales adsorbentes

como zeolitas de alta pureza, y diversos trabajos de usos de las cenizas volantes.

Ge et al. (2018), senalan que las cenizas volantes son un tipo de desecho industrial que
pueden causar problemas ambientales si se descargan en el aire, pero que también pueden ser
utilizadas como adsorbentes para el tratamiento de contaminantes ambientales debido a sus
caracteristicas Unicas. Por otro lado, Valeey et al. (2019), indican que los depoésitos de cenizas
volantes que resultan de la quema y gasificacion del carbon, son considerados como una
amenaza continua para el entorno debido a diversos factores que pueden contaminar el aire, el
agua y el suelo, asi como afectar a la fauna. Por lo descrito, las cenizas volantes de carbon son
una importante fuente de contaminacion global, clasificadas como "residuos peligrosos". Por
ello es necesario investigar las posibilidades de obtener productos con propiedades
adsorbentes; mediante tratamientos alcalino en medio térmico a partir de las cenizas volantes
y de esta manera, aprovechar un material desechable y darle un valor agregado seglin la

economia circular.

Uno de los problemas preocupantes en el mundo, es la contaminacién del agua;

especialmente con metales pesados en los efluentes liquidos, el cual representa una
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preocupacion latente en la alimentacion y la salud publica. Los metales pesados representan
una de las principales fuentes de contaminacion del agua; las cuales provienen de la industria
minera, metalurgica, galvanizado, cerdmica, pintura, etc., que generalmente descargan en sus
efluentes, diferentes metales pesados con concentraciones elevadas, las cuales vienen a ser
toxicos; dentro de ello se tiene al cromo (III), cadmio (II), cobre (II), plomo (II), cinc (II),
niquel (II) entre otros. Existen diversas tecnologias utilizadas para la eliminacion de iones de
metales pesados en efluentes liquidos, dentro de ello se destaca la adsorcion que se caracteriza

por su eficacia, simplicidad y bajo costo.

El objetivo 12 de Desarrollo Sostenible esta referido a la produccion y consumo
responsable, que consiste en hacer mas y mejores cosas con menos recursos, tratando de
desvincular el crecimiento econdmico de la degradacion medioambiental, aumentando la
eficiencia de los recursos y promoviendo los estilos de vida sostenibles. Adicionalmente
pueden contribuir de manera sustancial a la mitigacion de la pobreza y a la transicion hacia

economias verdes y con bajas emisiones de carbono. (Naciones Unidas, 2015)

La industria de los ladrillos en la region de Ayacucho desde hace muchos afios utiliza
lefia como combustible convencional en el cocido de los ladrillos, la cual se obtiene de arboles
como el eucalipto, molle, huarango, sauce entre otros. No obstante, actualmente se esta
utilizando el carboén mineral como fuente adicional de energia, como consecuencia de ello se
produce mayor cantidad de cenizas, generandose mayor contaminacion en el aire y suelo.
Desde este contexto, con el desarrollo de esta investigacion, se propone utilizar las cenizas
volantes producidas por la combustion del carboén mineral en la industria del cocido de ladrillos,
para modificarlas quimicamente y aplicarlas como adsorbentes en la remocién de iones Cd (I1)
en solucion liquida; y asi la industria de este rubro adecuarse al objetivo 12 de Desarrollo
Sostenible con una nueva modalidad de consumo y produccion sostenible para reducir los

efectos ambientales y aumentar el bienestar social.
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La investigacion es de tipo experimental, cuantitativa y de nivel aplicativo. Inicialmente
se efectua el tratamiento de la ceniza obtenida de las ladrilleras para obtener cenizas volantes,
luego se caracteriza en su condicion inicial por difraccion de rayos X (DRX) y por el método
BET (Brunauer-Emmett-Taller). Posteriormente, la ceniza volante se modifica quimicamente
para incrementar el area superficial, usando NaOH a diferentes concentraciones y tiempo de
agitacion, para esta etapa se utilizo el disefio factorial del tipo 32. Finalmente, las cenizas
modificas fueron evaluadas como material adsorbente en la remocién de iones Cd (II) en
solucion. El objetivo general de esta investigacion es dar a conocer el aprovechamiento de un
material considerado como contaminante sélido previa modificacidén quimica y ser aplicado en

la remocion de metales pesados en sistemas acuosos.

1.1 Planteamiento del problema

Las plantas termoeléctricas a nivel mundial emplean carbon mineral bituminoso y
antracitico como principal combustible, los cuales producen cenizas (cenizas volantes y cenizas
de fondo) como principal producto sdlido. Generalmente, este producto s6lido esta compuesto
por mas de un 70 % de material vitrio aluminosilicatado. Las cenizas generadas (cenizas
volantes y de fondo) se caracterizan por tener de 40 a 52 % de silice en forma de SiO,, y otros
componentes quimicos (ALOs, Fe O3, CaO, MgO, SOz, Na,O, K,O y trazas de otros
componentes metalicos); parte de ellos son utilizadas en la industrias del cemento,
construccion y los excedentes son llevados a depositos de desecho so6lidos o eliminado al medio

ambiente.

Bhatt et al. (2019), afirman que el carbén es utilizado como fuente importante de
energia en todo el mundo. Asimismo, sefiala que en el 2015 el carbon suministré el 29 % de la
energia a nivel mundial; a pesar de los aumentos en el uso de energias renovables, y esperan

que la proporcion de uso del carbon siga siendo del 24 % para el 2035.
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El personal que laboran en las industrias que involucran cenizas volantes tienen un alto
riesgo en adquirir enfermedades pulmonares y respiratorios (silicosis), sufrir de sintomas

oculares (irritacion de los ojos, caso conjuntivitis) e irritaciones cutaneas en general.

La industria del cocido de ladrillos en la regién de Ayacucho ha incorporado al carbon
mineral como complemento energético. En la localidad del Compaiiia del distrito de Pacaycasa
se encuentra la zona industrial de produccion de ladrillos, constituida por una asociacion de
productores de aproximadamente 50 socios; cuentan con aproximadamente 90 hornos, con una
produccion mensual de 50 millares de ladrillos por cada horno. La produccién de ladrillos
genera cenizas constituido por cenizas volantes y de fondo a partir de lefia y del carbon mineral;
con peso en bruto de aproximadamente de 1620 TM/aio y residuos totales incluyendo arenillas
de los ladrillos de 10200 TM/afio; los cuales no tienen ningun aprovechamiento, los que son
llevados a algtin botadero o acumulados dentro de sus instalaciones.

Las cenizas volantes son residuos peligrosos, y desde ese enfoque su prevencion es
sumamente necesaria, para su eliminacion o aprovechamiento como materia prima y no sean
eliminados irresponsablemente; al medio ambiente o acumulados sin ninguna utilidad
especifica.

Por otro lado, la contaminacién en los medios acuosos y efluentes industriales por iones
metalicos como Cu?*, Cd*", Ni*", Zn*", Pb*' entre otros, es considerado como uno de los
problemas ambientales mas importantes debido a la toxicidad y posible acumulacion de estos
iones en la cadena alimentaria. Por ello, es de suma importancia desarrollar métodos eficientes
y econdmicos para eliminar dichos metales pesados de los efluentes liquidos para evitar los
impactos negativos para la salud y el medio ambiente.

Bajo este contexto, hemos investigado las condiciones de operacion favorables para la
modificacion del area superficial de estas cenizas volantes (cenizas residuales de la industria

ladrillera) para su aplicacion en la remocion de iones Cd (II) en soluciones, y asi motivar a la
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industria de la produccion de ladrillos de la region, a cumplir el objetivo 12 del Desarrollo
Sostenible incorporando metodologia para reducir los efectos ambientales en una produccion
y consumo responsable.

1.2 Descripcion del problema

La industria del cocido de ladrillos en la region de Ayacucho, genera aproximadamente
1620 TM/afio de cenizas volantes y de fondo, las cuales no tienen una disposicion adecuada
mucho menos ningtn uso especifico.

Las cenizas volantes, son parte de los productos de la combustioén del carbén mineral,
se caracterizan por tener tamafio de particulas en el rango de 0,5 a 200 um y se componen
especialmente de particulas esféricas; este tipo de material cominmente se denomina material
particulado (PM). Whiteside & Herndon (2019), afirman que las personas expuestas
cronicamente a las cenizas volantes de carbon podrian aumentar la incidencia en enfermedades
respiratorias, incluso la enfermedad pulmonar obstructiva crénica. Por ello, al manipular las
cenizas volantes se requieren precauciones especiales como el uso de mascarillas especiales,
gafas de seguridad o anteojos, para evitar que entre en contacto en las vias respiratorias y a los
ojos. Por tanto, las cenizas volantes debieran utilizarse como material de partida para la
obtencion de adsorbentes, para propiciar la economia circular en la industria del ladrillo y poder
cumplir con el objetivo 12 del Desarrollo Sostenible referido a la produccion y consumo

responsable.

Por lo senalado, en esta investigacion nos proponemos utilizar las cenizas volantes
producidas en la industria del cocido de ladrillos como materia prima inicial y modificarla
quimicamente, para lograr las mejores caracteristicas basado en el incremento del area

superficial para su aplicacion en la remocion de iones Cd (II) en solucion liquida.
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1.3 Formulacion del problema
1.3.1 Problema general
e ;Cuales son las condiciones de operacion favorables para la modificacion del
area superficial de las cenizas volantes de la industria del cocido de ladrillos
para su aplicacion en la remocion de iones Cd (II)?
1.3.2 Problemas especificos
e ,;Cuadl es la composicion mineralogica y del area superficial que caracterizan
inicialmente a las cenizas volantes de la industria del cocido de ladrillos?
e ;Cuadles son las condiciones de operacion favorable del tratamiento con NaOH
a diversas concentraciones y tiempos de agitacion de las cenizas volantes para
lograr la modificacion del area superficial y mejorar su capacidad de adsorcion?
e ;Cudl es el nivel de influencia de la concentraciéon de NaOH y del tiempo de
agitacion en la modificacion del area superficial de las cenizas volantes?
e ;Cuadles son las condiciones de operacion favorables de tiempo y velocidad de
agitacion en la remocion de iones Cd (II) usando cenizas volantes modificadas?
e ;Cual es el nivel de influencia de tiempo y velocidad de agitacion en la
remocion de iones Cd (IT) usando ceniza volante modificada?
1.4 Antecedentes
Parra-Huertas et al. (2023), investigaron la sintesis y caracterizacion de zeolitas de
Faujasita-Na utilizando cenizas volantes (FA) como fuente de materia prima. En la preparacion
del material, inicialmente lo sometieron a un pretratamiento que incluy6 lavados con soluciones
acidas y tratamiento térmico para eliminar el carbono no quemado que podria interferir con el
proceso de sintesis. Luego, lo fusionaron con NaOH y lo colocaron en un reactor hidrotermal
para obtener la zeolita deseada. Utilizaron técnicas como difraccion de rayos X (XRD),

espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), andlisis térmico diferencial y
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calorimetria diferencial de barrido (TGA-DTA), microscopia electroénica de barrido (SEM-
EDX) y espectrometria de fluorescencia de rayos X (XRF) para caracterizar los productos
obtenidos y encontraron que la Faujasita-Na sintetizada tenia un tamano de cristal promedio de
38,7 nm y un 4rea activa de 460 m?/g; por otro lado, encontraron que las cenizas volantes solo
tenian un area BET de 6 m%/g. De acuerdo a sus resultados concluyen que el proceso de sintesis

propuesto fue eficiente con resultados muy consistentes segun lo proyectado.

Amoni et al. (2022), presentan un estudio experimental sobre la sintesis de zeolita A, a
partir del tratamiento de cenizas volantes y la extraccion controlada de silice y alumina.
Ademas, buscaron minimizar la presencia de fases secundarias mediante el ajuste de las
mezclas de reaccion. Sefalan que las muestras precursoras y las zeolitas sintetizadas fueron
ampliamente caracterizadas mediante diferentes técnicas, como difraccion de rayos X,
espectroscopia infrarroja, microscopia electronica y analisis termogravimétrico. Desarrollaron
una nueva técnica de caracterizacion de poros que combina isotermas experimentales de CO»
y simulacion molecular. Asi mismo, encontraron que las zeolitas obtenidas presentaron alta
cristalinidad y bajo grado de defectos, y fueron eficientes en la disminucion de la viscosidad
del cemento asfaltico modificado, lo que contribuyd a mejorar su trabajabilidad. Finalmente
concluyen que, en el estudio, llegaron a demostrar que las cenizas volantes tratadas afectaron

la eficiencia de sintesis y las propiedades de las zeolitas sintetizadas.

Gjyli et al. (2021), afirman que las cenizas volantes es un subproducto del carbén que
a menudo se eliminan en vertederos debido a la falta de uso. Sin embargo, indican que reciclar
las cenizas volantes es beneficioso en términos de calidad, rentabilidad y medio ambiente. Asi
mismo, indican que las cenizas volantes siliceas tienen una composicion quimica y
mineralogica que las hace adecuadas para la sintesis de zeolitas, que son minerales
microporosos de aluminosilicato con una amplia variedad de aplicaciones industriales. El

estudio se enfocd en la sintesis de zeolitas tipo X y A con alta cristalinidad y un alto valor de
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area superficial utilizando un método de prefusion seguido de tratamiento hidrotérmico bajo
diversas condiciones. Determinaron que los productos zeoliticos se forman utilizando NaOH,
pero no utilizando KOH y LiOH. Confirman que el pretratamiento de las cenizas volantes con
acido es un pardmetro importante para garantizar la pureza de la zeolita sintética. Ademas,
demostraron que la temperatura, el tiempo de cristalizacion, la relacion Si0,/Al,O3 y el tipo de
agua utilizada son factores que afectan el tipo de zeolita sintetizada. Concluyen que la zeolita
X se utilizé con éxito como catalizador en la alquilacion de fenol utilizando carbonato de

dietilo.

Los autores Langauer et al. (2021), en su investigacion se centraron en el uso de las
cenizas volantes del carbon, un residuo de la combustion del carbon, para sintetizar zeolitas y
obtener un mayor valor agregado del producto. Primero las cenizas volantes se caracterizaron,
luego se trataron hidrotérmicamente con diferentes concentraciones de NaOH, LiCl, ALOs y
vidrio acuoso, a diferentes temperaturas y durante diferentes duraciones del proceso. Después
de la cristalizacion, evaluaron el producto utilizando técnicas como SEM-EDX, XRD y analisis
textural. Obtuvieron varias fases de zeolita, como sodalita, phillipsita, chabazita, faujasita-Na
y faujasita-Ca, y se precisaron que las condiciones Optimas para la formacion de la fase de
zeolita fueron concentracion de NaOH de 4 M, 4 mL de LiCl al 10 %, una relacion
liquida/solida de 30:1, una relacion silice/alimina de 1:1, una temperatura de 120 °C, un tiempo
de proceso de 24 h y una fase de cristalizacion de 16 h a 50 °C. La investigacion tuvo como
objetivo producir un material con suficientes propiedades texturales para su uso como

adsorbente y/o material de almacenamiento.

Makgabutlane et al. (2020), exploraron la posibilidad de utilizar cenizas volantes de
carbon como materiales de partida para la sintesis de zeolitas utilizando procesos de
microondas y ultrasonido para aumentar la eficiencia energética. Lograron sintetizar zeolita

sodalita en fase pura con un area superficial mayor y de mayor capacidad de intercambio
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cationico en un tiempo de reaccion relativamente corto. Evaluaron la eficacia de la zeolita
sodalita en la eliminacion de amonio de la orina y se comparo6 con cenizas volantes de carbon
sin tratar y una zeolita natural comercial. Encontraron que la zeolita sodalita en fase pura resulto
ser la més efectiva en la eliminacién de amonio, con una eficiencia del 82 %y 73 % en la orina
hidrolizada sintética y real, respectivamente. Afirman que el proceso de adsorcion siguid el
modelo cinético de pseudo segundo orden y la isoterma de adsorcion de Freundlich. Segun los
resultados obtenidos, sugieren que las cenizas volantes de carbon pueden ser una fuente
potencial de materiales de partida para la sintesis de zeolitas con aplicaciones en la eliminacion

de contaminantes en el agua.

Boycheva et al. (2020), emplearon cenizas volantes (FA) generadas a partir de la
combustion de carbon de lignito en diferentes Centrales Térmicas (TPPs) para producir zeolitas
del tipo Na-X (FAZs) mediante activacion alcalina utilizando tres procedimientos de
laboratorio. Para ello, llevaron a cabo pruebas para caracterizar la morfologia, la composicion
de fases y las propiedades superficiales de las FAZs, que determinan su potencial como
catalizadores y adsorbentes. Ademas, realizaron modificaciones a las FAZs mediante la adicion
de 6xidos metélicos (CuQO) para mejorar sus propiedades cataliticas y evaluaron su actividad
en la oxidacion total de compuestos organicos volatiles. También se investigaron la capacidad
de las FAZs para retener COz, ya que sus caracteristicas superficiales y la presencia de 6xidos
de hierro las hacen adecuadas para tecnologias de captura de carbono. Finalmente, depositaron
peliculas delgadas de FAZs mediante cristalizacion in situ y evaluaron su sensibilidad optica
ante contaminantes gaseosos como la acetona. En resumen, concluyen que su estudio
contribuye al desarrollo de soluciones tecnoldgicas innovadoras para la utilizacion eficiente y
sostenible de FA en la economia circular y la produccion de energia verde.

Joseph et al. (2020), comprobaron la eficacia de la capacidad de la zeolita del tipo FAU

preparadas con base en cenizas volantes de carbon para la eliminacion simultdnea de iones de
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Cd (II), Co (II), Cu (1), Pb (IT) y Zn (II) en soluciones acuosas. Indican que la zeolita se
sintetizd mediante fusion alcalina seguida de tratamiento hidrotermal, y se caracterizé mediante
técnicas de XRD, XRF, SEM y Na. Realizaron experimentos de adsorcion para evaluar la
eficacia de la zeolita en funcidon de la concentracion, el tiempo y la carga de adsorbente.
Adicionalmente, encontraron que el proceso de adsorcion siguid una cinética de pseudo
segundo orden y una isoterma de adsorcion de Langmuir, y que la difusion dentro de los poros
afecto los pasos de control de velocidad y la transferencia de masa a través de las capas limite
para el sistema adsorbato-adsorbente. Asi mismo, verificaron que la eficacia de la zeolita para
la adsorcion de iones de metales quinarios disminuy6 en el orden Pb (IT) > Cu (II) > Cd (II) >
Zn (IT) > Co (IT). De acuerdo a sus resultados obtenidos, concluyen que las zeolitas preparadas
desde cenizas volantes de carbon tienen un gran potencial para la eliminacion simultanea de
multiples iones de metales pesados en soluciones acuosas.

He et al. (2020), sintetizaron una nueva zeolita del tipo A altamente eficiente como
adsorbente de iones Ni**. Lo importante del trabajo fue que se utilizo ceniza de carbon residual
como materia prima para la sintesis, la cual se produce en las centrales eléctricas locales.
Afirman que la zeolita tipo A puede eliminar hasta el 94 % de Ni*" de las aguas residuales, y
realizaron estudios sistematicos para caracterizar sus propiedades fisicas y el efecto del
ambiente externo en su capacidad de adsorcion. Los resultados muestran que el modelo cinético
pseudo secundario y el modelo isotérmico de Langmuir son mejores para evaluar el
rendimiento cinético y la capacidad de adsorcion de equilibrio isotérmico. Como conclusion
final afirman que el uso de las cenizas volantes de carbon para fabricar zeolita adsorbente no
solo es altamente eficiente, sino que también permite el reciclaje de aguas residuales, lo que
tiene un significado practico potencial.

Alterari y Marei (2020), hacen mencion sobre las cenizas volantes (FA), las que se

producen al quemar carbon en centrales eléctricas, y que se utilizan en la fabricacion de
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hormigon, ladrillos y pavimentos. Indican que es importante conocer su composicion quimica
y contenido de metales toxicos para evaluar su impacto ambiental. En su investigacion se
enfoco en evaluar el efecto de purificar las cenizas volantes sobre su actividad antibacteriana
contra Escherichia coli y Bacillus cereus, y en comparar las propiedades de los acidos grasos
crudos y purificados mediante varias técnicas de analisis. Determino el tamafio de particula
mediante SEM, dispersion laser dindmica y BET. Segun los resultados obtenidos, afirma que
los 4cidos grasos purificados tienen mayor contenido de carbono que los crudos, y que las
cenizas volantes purificadas tienen mayor actividad antibacteriana que las sin purificar.
Miricioiu y Niculescu (2020), aseveran que se necesita encontrar formas ecologicas
para utilizar las cenizas volantes y reducir la dependencia del carbon. Para ello, sefialan que es
importante identificar las propiedades de las cenizas volantes y consideran su potencial como
insumo en la produccion de materiales valiosos. Describen las caracteristicas de las cenizas
volantes de varias centrales eléctricas en todo el mundo, donde se quemo lignito y hulla en
calderas de combustible pulverizado (PC) y calderas de lecho fluidizado circulante (CFB).
Indican que, debido a su alto contenido de silice, las cenizas volantes pueden ser consideradas
como una materia prima potencial para la sintesis de materiales nanoporosos, como las zeolitas
o la silice mesoporosa. Asi mismo, sefalan que las muestras con mayor contenido de SiO; se
pueden utilizar para obtener materiales de silice mesoporosos, como MCM-41 o SBA-15, los
cuales pueden ser utiles para capturar CO, de las emisiones o tratar aguas residuales.
Finalmente afirman que, la sintesis de materiales porosos a partir de residuos permitiria un alto

nivel de reciclaje y una sociedad sostenible con bajo impacto ambiental.

Yaday et al. (2020), aseveran que las cenizas volantes son contaminantes peligrosos en
todo el mundo, y como los estanques de cenizas volantes son los principales lugares de
contaminacion, es ahi donde se eliminan alrededor de un millon de toneladas cada afio. Sefialan

que las cenizas volantes consisten principalmente de silicatos, aluminatos y sustancias ferrosas,
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siendo los aluminatos y silicatos los componentes mas importantes, compuestos por mullitas y
silimanitas cristalinas. Para recuperar estos elementos principales y la mullita, los autores han
desarrollado un método novedoso y simple que utiliza acido fluorhidrico a temperatura
ambiente. El método consistio en tratar a las cenizas volantes con acido fluorhidrico diluido
durante 12 horas con agitacion. Como resultado de la investigacion, recuperaron polvo de
mullita de color blanco con forma de barra y tamafio de 90-300 nm, que fue confirmado

mediante instrumentos analitico de Ulltima generacion.

Valeey et al. (2019), afirman que los depdsitos de cenizas volantes que resultan de la
quema y gasificacion del carbon son una amenaza continua para el entorno debido a diversos
factores que pueden contaminar el aire, el agua y el suelo, asi como afectar a la fauna. Ademas,
sefalan que estas cenizas pueden contener elementos valiosos que no se aprovechan y se
pierden. Para abordar este problema, en su trabajo de investigacion han desarrollado un proceso
de tratamiento de cenizas que consta de tres fases: 1) separacidn magnética para obtener hierro,
2) flotacion para separar el carbono, y 3) lixiviacion con acido clorhidrico para extraer el
aluminio. Presentan resultados de una prueba de este proceso con cenizas volantes de lignito
Ekibastuz de una central eléctrica en Omsk, Rusia. Sus resultados indican que la fraccion
magnética contiene mas del 20 % de magnetita, la concentracion de carbono después de la
flotacion aumenta al 27 %, y el 90-95 % del aluminio, que se puede extraer durante la
lixiviacion con acido clorhidrico en autoclave. Encontraron que la temperatura y el tiempo de
exposicion Optimos, logran la maxima eficiencia en la extraccion de aluminio. Sin embargo,
mediante el andlisis SEM demostraron que una extraccién aiin mayor no es rentable debido a
que el aluminio restante se encuentra uniformemente rodeado de SiO: en las particulas de las

cenizas volantes.

Carreilo et al. (2019), sefialan que las cenizas volantes (CV) producidas por la empresa

Termotasajero S.A.S, en la quema de carbon, producen un efecto ambiental negativo en el aire,
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agua, suelo y los sistemas naturales. Asi mismo, afirman que estas cenizas contienen altos
niveles de Si y Al, lo que las hace ideales para producir zeolitas de alta pureza. Para ello,
utilizaron las cenizas volantes que tamizaron y lixiviaron, y el método de hidrogel en activacion
alcalina de NaOH-2M y KOH-5M para sintetizar zeolitas sddicas y potasicas. Las zeolitas
resultantes la identificaron como natrosilita y K-F por medio del anélisis por difraccion de
rayos X. Determinaron que el producto final consiste en microcristales irregulares con
granulometria menores a 12 micrometros (ium), que se caracteriza por la presencia de Si, Al,
O, Na, K, Ca, Fe, y en cantidades menores Ti y Mg. En los analisis de Capacidad de
Intercambio Cationico (CIC) demostraron que las zeolitas activadas con NaOH tienen una
capacidad de sustitucion cationica mayor (141 meq/100g) que las de KOH (111,7 meq/100g).

Yang et al. (2019), obtuvieron zeolita 4A pura utilizando cenizas volantes a través del
método hidrotermal. Investigaron el efecto del hidroxido de sodio (NaOH) y/o carbonato de
sodio (NaxCO:s3) en la activacion de las cenizas volantes, asi como la eficiencia de eliminacion
de Cu?" en solucion acuosa por la zeolita sintetizada. Emplearon diversas técnicas in situ como
difraccion de rayos X (XRD), andlisis termogravimétrico y calorimetria diferencial de barrido
(TGDCS), microscopia electronica de barrido y espectroscopia de rayos X de energia
dispersiva (SEM-EDX); y espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) para
estudiar el proceso de formacion de la zeolita a partir de cenizas volantes. Analizaron los
factores influyentes importantes del consumo de energia y agua mediante pruebas ortogonales,
y las mejores condiciones para la sintesis verde mediante pruebas por lotes. Identificaron que
la proporcion de la mezcla alcalina es un factor importante para la sintesis verde. Determinaron
que la tasa de eliminacion de Cu?" de la solucion y la capacidad de adsorcion de la zeolita
sintetizada fueron altas. Concluyen que la eficiencia de eliminacion de Cu?* se mantiene en un

nivel aceptable después de cuatro ciclos de reutilizacion.
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Liu et al. (2019), en su trabajo sintetizaron zeolita P mediante el método hidrotermal
utilizando ceniza volante de la Clase C (FA). En la caracterizacion de sus muestras, utilizaron
técnicas de analisis como difraccion de rayos X (XRD), microscopia electronica de barrido
(SEM) y Brunauer-Emmett-Taller (BET). Llevaron a cabo el estudio experimental detallando
la cinética y termodinamica de eliminacion de iones de cobre y niquel mediante las muestras
de zeolita. Sus resultados demostraron que el proceso de eliminacion de iones de cobre se ajusta
al modelo de saturacion de segundo orden de intercambio (SESSM), mientras que, para los
iones de niquel, el modelo cinético empirico de primer orden (FEKM) es el mas adecuado.
Utilizaron las isotermas de Langmuir y Freundlich para ajustar la concentracion de equilibrio
de Cu (II) o Ni (I) bajo ciertas condiciones. La investigacion concluye, de que el modelo de
Langmuir se ajusta bien a la concentracion de equilibrio experimental tanto para iones de cobre
y niquel, y que la capacidad tedrica de eliminacion de Cu (II) y Ni (II) es de 138,1 mg/gy 77,0
mg/g, respectivamente.

Wulandari et al. (2019), lograron sintetizar zeolita del tipo A a partir de cenizas volantes
de carbon mediante un proceso de fusion, seguido de un método hidrotermal. En sus resultados
detallan la caracterizacion de la zeolita A y examinaron los efectos del tiempo hidrotermal, la
relacion molar Si/Al y la alcalinidad en la conversion de las cenizas volantes de carbon en
zeolita A. Las cenizas volantes de carbon lo obtuvieron de una central eléctrica en East Java,
Indonesia, y contenian importantes 6xidos como SiO2, Al,O3, FeoO3 y CaO. En el proceso de
sintesis incluyeron: pretratamiento, fusion de cenizas volantes de carbon con hidréxido de
sodio, envejecimiento y proceso hidrotermal. El material sintetizado lo caracterizaron mediante
difraccion de rayos X (XRD), microscopia electronica de barrido (SEM), espectroscopia
infrarroja por transformado de Fourier (FTIR) y el analisis de area de superficie especifica. Sus
resultados indicaron que los productos contenian zeolita A como fase principal, y que la

superficie especifica mas alta de zeolita A fue de 37,121 m?/g. Concluyen sefialando que la
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zeolita A, es un producto de mayor valor agregado, se puede obtener a partir de residuos solidos
(subproductos de plantas de energia), y tienen diversas aplicaciones, como el intercambio
i6nico y la remediacion de aguas residuales contaminadas con metales pesados.

Igbal et al. (2019), sefialan que el proposito de su investigacion fue producir zeolita 4A
en su fase pura a partir de las cenizas volantes de carbon generadas en una central eléctrica en
Pakistan. De acuerdo a los analisis de las cenizas volantes, demostraron que podian utilizarse
para producir zeolitas bajo en silicato, en particular la zeolita 4A, debido a su relacion molar
Si/Al de aproximadamente 2. La adicion de tiempo de induccion al extracto de cenizas volantes
de la especie Si-Al-Na antes y después de la cristalizacion catalizo la formacion controlada de
una sola fase con alta cristalinidad y tamafo de cristalito pequefio. Llevaron a cabo diversas
técnicas analiticas para justificar el proceso de sintesis propuesto en comparacion con la zeolita
4A comercial. Por analisis de difraccion de rayos X confirmaron que la zeolita de sintesis tenia
una sola fase cristalografica con alta cristalinidad y tamafio de cristalito pequefo. Segun los
espectros FTIR revelaron que la zeolita sintética y la de referencia tenian unidades estructurales
idénticas. En cuanto al analisis SEM mostraron que la zeolita de sintesis tenia una forma cubica
bien definida de cristales. El resultado de analisis BET determino que la zeolita sintetizada
tenia una superficie de 122 m?/g, que es tres veces mayor que la zeolita de referencia de 36,3
m?/g. Ademas, indicaron que la zeolita sintetizada tenia un tamafio de particula mas pequefio
que la zeolita de referencia. Finalmente, determinaron que ambas zeolitas eran estables a 800
°C.

Ren et al. (2018), investigaron la posibilidad de crear productos valiosos a partir de las
cenizas volantes de carbon (CFA) a través de la zeolitizacion. Lograron sintetizar con éxito la
zeolita A monofasica de alta cristalinidad utilizando el método hidrotermal de fusion alcalina.
En la caracterizacion de las zeolitas sintetizadas, utilizaron técnicas como difraccion de rayos

X, microscopia electrénica de barrido, fluorescencia de rayos X, espectroscopia infrarroja,
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fisisorcion de N» y espectros de resonancia magnético nuclear (RMN) del estado sélido. Sus
resultados indicaron que las condiciones y parametros de sintesis afectan la pureza y el tipo de
zeolita obtenida. Lograron obtener una forma cubica bien definida de zeolita A con un area de
superficie especifica de 43,7 m?/g a una temperatura baja de 75 °C durante un tratamiento
hidrotermal de 18 h. Los ensayos de prueba de capacidad de cambio cationico de amonio
mostraron que la zeolita A preparada tenia un valor impresionante de 232,2 mmol 100 g,
aproximadamente 22 veces mayor que la CFA original y cercana a la zeolita A comercial.
Segun los hallazgos encontrados concluyen que la zeolitizacion de CFA puede ser una
alternativa viable para obtener productos de alto valor a partir de este residuo peligroso.
Tauanov et al. (2018), sefialan que la produccion y venta de zeolitas sintéticas ha
mejorado significativamente debido a la optimizacion de sus procesos de produccion y que la
mejor ruta de produccion actual implica el tratamiento hidrotermal de cenizas volantes de
carbon en una solucion alcalina fuerte. Asi mismo, indican que la conversion de las cenizas
volantes en zeolitas se ve afectada por varios parametros, como la temperatura, el tiempo, la
concentracion de solucion alcalina y el contenido de silice en las cenizas volantes. En su
investigacion realizada, llevaron a cabo experimentos con cenizas volantes de Kazajstan y
obtuvieron una conversion del 78 % utilizando NaOH 3 M a 110 °C. Ademas, desarrollaron un
modelo de conversion utilizando un sistema difuso Takagi-Sugeno de orden cero para analizar
como los diferentes parametros de proceso afectan la conversion y los mecanismos de reaccion
en la formacioén de la zeolita. Dicho modelo se ajustd utilizando datos de la literatura y
experimentales, y se observaron que predecia con precision el rendimiento de zeolita para un
conjunto dado de pardmetros de reaccion. La investigacion concluye que, se optimizo ain mas
obteniendo una desviacion promedio entre las predicciones del modelo y los valores

experimentales para el rendimiento de zeolita en menos del 5 %.
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Sivalingam y Sen (2018), investigacion la obtencion de la zeolita X microporosa
(mZX), a partir de cenizas volantes de carbon indio (CFA) utilizando un método hidrotermal
modificado. Emplearon el disefio experimental de Box-Behnken para optimizar los parametros
de sintesis, incluyendo la relacion NaOH/CFA, temperatura y tiempo de cristalizacion, para
lograr una alta cristalinidad y rendimiento de mZX. Los materiales obtenidos se caracterizaron
utilizando diversas técnicas, como difraccion de rayos X (XRD), microscopia electronica de
barrido de emision de campo (FESEM), microscopia electronica de transmision (TEM),
florescencia de rayos X (XRF), método para determinacién de area superficial (BET),
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR) y andlisis termogravimétrico con
analisis térmico diferencial TGA-DTA. Sus resultados mostraron que los patrones XRD de la
zeolita sintetizada coinciden con los de la zeolita X comercial utilizando una relacion
NaOH/CFA de 1,25, temperatura de cristalizacion de 100 °C y tiempo de cristalizacion de 10
h. Ademas, se observaron que la mZX tiene un tamafio de poro medio de 9,048 A, una
superficie especifica total de 648,42 m?/g, un area de microporos de 578,64 m?/g, un volumen
de microporos de 0,218 cm?/g y un tamafio de cristal promedio de 22,55 nm. Al final de la
investigacion concluyen que, la zeolita mZX presenta una mayor adsorcion de Crystal Violet
en comparacion con CFA y zeolita X comercial.

Feng et al. (2018), afirman que transformar las cenizas volantes en zeolita es una opcion
alternativa para disminuir la cantidad de desechos en los vertederos y generar productos
valiosos. No obstante, también indican que la produccidon de zeolitas a partir de cenizas
volantes en medios alcalinos puede provocar la liberacion de metales pesados toxicos, lo cual
podria causar contaminacion ambiental. Asi mismo sefialan que hay pocos estudios
sistematicos sobre este tema y aiin no se comprende completamente la movilidad de los metales
pesados en las zeolitas derivadas de las cenizas volantes. Frente a ello, investigaron la

migracion de los metales pesados y su distribucion desde las cenizas volantes hasta las zeolitas
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y las aguas residuales durante la sintesis de zeolitas tipo A de alta calidad. Encontraron que los
elementos mayoritarios (aluminio y silicio) tuvieron una conversion alta (98,2 % y 96,5 %,
respectivamente), sin residuos solidos secundarios. Encontraron que los elementos metaloides,
como el arsénico y el selenio, y aquellos con fuertes propiedades anfoteras, como el molibdeno,
fueron altamente moéviles y que estas se encontraron principalmente en las aguas residuales.
Por otro lado, encontraron que menos del 20 % de los metales pesados presentan naturaleza
anfotera débil, como el cobre, el cromo y el plomo de las cenizas volantes, las que se
encontraron en las aguas residuales; el resto, junto con casi todo el cadmio, el hierro y el niquel,
se fijaron en las zeolitas del producto. A pesar de la presencia de metales pesados en las
zeolitas, no encontraron una lixiviacion significativa en varias condiciones de pH, por lo que
consideran seguro para su aplicacion, concluyen que se demostré la eliminacion efectiva de
trazas de cationes de estroncio y cesio del agua contaminada utilizando este tipo de zeolita.
Segun Ortiz Medina et al. (2018), tuvieron como propdsito estudiar y examinar la
habilidad de un adsorbente comercial suministrado por una empresa ladrillera situada en el
municipio de Cogua, Cundinamarca, para adsorber plomo en disolucion acuosa mediante
pruebas batch. Evaluaron el efecto de la concentracion inicial del soluto y el pH en la disolucion
acuosa en la captacion de sustancias contaminantes mediante adsorcion para determinar su
efecto sobre la efectividad del proceso de remedicidon, expresado en fraccion porcentual de
eliminacion de plomo y poder de adsorcion del material. Encontraron que la capacidad
adsorbente alcanza su valor mdximo de 65,74 mg/g cuando el valor de pH inicial es de 4,79 y
la concentracion de plomo es de 200 mg/L. Ademas, determinaron que la fraccién porcentual
maximo de eliminacioén de plomo fue de 73,8 % bajo estas mismas condiciones. Aunque se
observaron que el pH afecto el porcentaje de eliminacion de plomo, no afectd la capacidad de

adsorcion del material estudiado. Finalmente, concluyen que el modelo de cinética de pseudo
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segundo orden es el adecuado para describir la cinética de adsorcion de plomo en la muestra
de material y que el coeficiente cinético fue de 0,00396 g mg/min.

Abbas et al. (2017), desarrollaron una investigacion enfocandose en la produccion de
ladrillos utilizando cenizas volantes, que son un subproducto del carbdn, y materiales de tierra
convencionales. La adicion de materiales reciclados a los ladrillos puede reducir la huella de
carbono y disminuir el consumo de material arcilloso. Encontraron que la resistencia a la
compresion de los ladrillos que incorporaron hasta un 20 % de cenizas volantes fue menor que
la de los ladrillos de arcilla sin cenizas volantes, pero todavia cumpliéo con los requisitos
minimos del Cédigo de Construccion de Pakistan. Ademas, observaron una reduccion de peso
y menos eflorescencia en los ladrillos que incorporaron cenizas volantes. Concluyen que, la
fabricacion de ladrillos de arcilla que utilizan cenizas volantes puede ser una solucion
sostenible y econdmica para reducir la carga ambiental y producir materiales de construccion
mas livianos y eficientes.

Los autores Kunecki et al. (2017), evaluaron la posibilidad de utilizar cenizas volantes
de la Clase C para sintetizar materiales de zeolita Tipo X y Tipo A. Realizaron sintesis para
obtener zeolitas bien formadas, utilizaron diferentes variables como la relacion de NaOH a
cenizas volantes, agua, filtrado y la cantidad de papel de aluminio agregado. Segtn resultados
de sus analisis, mostraron que las tres reacciones mas eficaces para obtener zeolitas (Muestras
21-23) ocurrieron con una proporcion de NaOH/cenizas volantes de 1,6;2,0 y 1,25,
respectivamente, con temperatura de fusion de 550 °C, tiempo de fusién de 1 h y tiempo de
reaccion de 4 h, entre otras variables. Las zeolitas obtenidas lo analizaron mineral6gicamente
y quimicamente, y encontraron que tenian una estructura Tipo A (muestras 21-22) y Tipo X
(muestra 23). Ademas, observaron granos bien formados con caracteristicas isométricas y
cubicas, y los parametros de celda unitaria calculados de las zeolitas obtenidas indicaron un

sistema de cristal cibico. Encontraron que la relaciéon de SiO2/Al,O3 en cada uno de los tres



33

materiales de zeolita ensayados fueron de 2,16;1,98 y 2,41, y el area de superficie especifica
oscild entre 104 y 256 m?/g. Finalmente concluyen que, las cenizas volantes de la Clase C
también pueden ser utilizadas como sustrato para la sintesis de materiales de zeolita Tipo X y
A, al igual que las cenizas volantes Clase F.

Fukasawa et al. (2017), indican que en Japon la cantidad de cenizas volantes generadas
por la incineracion de biomasa en las centrales eléctricas ha aumentado significativamente
debido a la politica gubernamental de tarifas de alimentacion. La eliminacion de estas cenizas
puede ser costosa, por lo que proponen en su investigacion un nuevo uso para este subproducto:
la sintesis de zeolitas de tipo potasio (zeolitas K) mediante la hidrolisis de las cenizas volantes
de carbon y las cenizas de incineracion de biomasa. Dado que las cenizas de biomasa contienen
altas concentraciones de potasio, para ello usaron la solucion extraida de estas cenizas como
sustituto de la solucion de KOH que se utiliza normalmente en la produccion de zeolitas K a
partir de cenizas volantes de carbon. Lograron con éxito sintetizar zeolita K que contenia fases
de phillipsita y chabazita. Ademas, demostraron que la capacidad de adsorcion de la zeolita K
sintetizada para NH4" era comparable a la de la zeolita K sintetizada solo con KOH. Finalmente
confirmaron, que la zeolita K preparada tenia una mayor selectividad de adsorcion de cesio en
comparacion con las zeolitas de tipo sodio que se producen comunmente en la industria.

Liu et al. (2017), obtuvieron un material adsorbente granular que incluia hierro de
valencia cero (ZVI-GAM) utilizando cenizas volantes como material de soporte, bentonita
como agente aglutinante y Enteromorpha prolifera como formador de poros. La sintesis del
hierro cerovalente lo llevaron a cabo mediante la reduccion directa de los relaves del mineral
de hierro a 900 °C en una atmosfera andxica, utilizando coque como reductor. Utilizaron
diversas técnicas de analisis, como SEM/EDX, XRD, FTIR y BET, para caracterizar el ZVI-
GAM, y se descubrieron que la superficie de ZVI-GAM contenia los grupos necesarios para la

adsorcion de metales pesados. Determinaron que la capacidad maxima de eliminacion de Pb
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(II) y Cr (VI) por ZVI-GAM resultd ser de 78,13 mg/g y 15,70 mg/g, respectivamente, y
descubrieron que tenia una excelente capacidad de adsorcion y reduccion de Cr (VI) y Pb (I1),
pudiendo reducir Cr (VI) a Cr (III) y Pb (II) a Pb (0). Concluyen que el ZVI-GAM es un
material reciclable, efectivo y de bajo costo, y que tiene un gran potencial como método eficaz
para la eliminacion de contaminantes metalicos, tras estudiar los factores que afectaban la
eliminacion de iones Pb (I) y Cr (VI) por ZVI-GAM en un modelo por lotes, como las
concentraciones iniciales de metales pesados, el tiempo de contacto, la dosis de adsorbente, los
valores de pH y la temperatura.

Xiyili et al. (2017), demostraron que las cenizas volantes pueden ser utilizadas como
adsorbentes para la eliminacion de metales pesados como Cu*?, Mn*2, Ni*2, Pb*"? y Zn*? de
soluciones acuosas. Utilizaron la activacion mecénica para aumentar la actividad superficial y
asi mejoraron la capacidad de adsorcion de las cenizas volantes. Evaluaron los pardmetros del
proceso mediante el método de superficie de respuesta (RSM) y determinaron que el modelo
cuadratico explica el mecanismo de adsorcién. Encontraron que las cenizas volantes activadas
muestran una mayor capacidad de remocion de metales pesados que las cenizas volantes
crudas, con una remocion del 96 %. Un modelo cinético de pseudo-segundo orden se ajustd
bien a los datos de adsorcion, y la isoterma de Langmuir se ajustd bien a las adsorciones de
iones de metales pesados. Los parametros termodinamicos indicaron que el proceso de
adsorcion es adecuado, espontaneo y endotérmico. La activacién mecanica también demostro
disminuir el tamafio de las particulas, aumentar la rugosidad de la superficie y producir
particulas aglomeradas, como se demostré mediante técnicas XRD y SEM. Concluyen que las
cenizas volantes activadas pueden representar una alternativa econdémica y efectiva para la
eliminacion de metales pesados de solventes acuosos.

Cardoso et al. (2015), emplearon cenizas volantes de carbon de origen brasilefio para

producir zeolitas 4A y Na-P1 mediante dos métodos diferentes y en condiciones moderadas.
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Ambos métodos dieron como resultado zeolitas con una conversion superior al 50 %, alta
capacidad de intercambio cationico (CIC) y pureza (82 % para la zeolita 4A y de 57-61 % para
la zeolita Na-P1). El método 1 generd menos efluente por masa de zeolita producida y mantuvo
una alta cantidad de silicio disponible en las cenizas volantes de carbon, mientras que el método
2 solo utilizé el 55 %. La zeolita 4A sintética fue mas efectiva como coadyuvante en
detergentes que la zeolita comercial utilizada como referencia. Ademas, encontraron que la
zeolita Na-P1 se puede utilizar para tratar aguas residuales porcinas y remover hasta 31 mg/g

de nitrogeno amoniacal total.

1.5 Justificacion de la Investigacion

La industria del cocido de ladrillos en la region de Ayacucho al utilizar carbon mineral
y lefia como fuente de energia, genera cenizas volantes y de fondo, las que cominmente son
acumuladas en espacios que tienen las ladrilleras, eliminadas en vertederos o llevados a algiin
relleno sanitario. Las cenizas volantes se caracterizan por tener tamafio de particula muy
pequefio, facilmente se encuentran suspendidos en el aire, por lo que la poblacion de la
localidad de Compaiiia y aledaiias lo respira con suma facilidad, que a futuro implicaria riesgos
de problemas respiratorios y visuales; por ello es necesario controlar y disminuir la
contaminacion del aire y suelo en la region de Ayacucho, en especial por el efecto de las cenizas
volantes producidas por la industria de la coccidon de ladrillos. Por lo mencionado, es de suma
importancia que la industria de la coccion de ladrillos reaproveche este tipo de material
contaminante, incorporando metodologias de uso y aplicacién para el cumplimiento del
objetivo 12 de Desarrollo Sostenible concerniente a la produccion y consumo responsable en

la region; y el fortalecimiento de la economia circular en este rubro.

En la presente investigacion se determinara las condiciones de operacion favorables
para la obtencion de un material adsorbente, a partir de las cenizas, cuyo impacto positivo

tendrd como efecto la propuesta de este material para ser reutilizado previa modificacion
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quimica, como material adsorbente alternativo para remover iones Cd (II) y otros metales, de
esta manera la industria ladrillera se beneficia en el uso y aplicacion de este material solido

considerado como contaminante peligroso.

Los resultados de la investigacion se publicardn en revistas dentro del ambito del medio
ambiente y desarrollo sostenible relacionados a contaminaciéon ambiental, a los académicos
relacionados a esta area de investigacion, al ministerio de energia y minas de la region, y a la

asociacion de productores de ladrillos de Compaiiia en la region de Ayacucho.

1.6 Limitaciones de la Investigacion

En el estudio, en la etapa de evaluacion de la capacidad de remocioén de las cenizas
volantes modificadas se utilizo solucion sintética, preparadas en el laboratorio de 110 ppm de
concentracion inicial de iones Cd (II), el cual podria ser considerado como una posible

limitacidn al no poder utilizar muestras de efluentes liquidas que contienen iones Cd (II).

1.7 Objetivos de la Investigacion
1.7.1 Objetivo general
e Determinar las condiciones de operacion favorable en la modificacion del area
superficial de las cenizas volantes de la industria de cocido de ladrillos para su
aplicacion en la remocion de iones Cd (I1).
1.7.2  Objetivos especificos
e C(Caracterizar la ceniza volante inicial de la industria del cocido de ladrillo
mediante la composicion mineraldgica y area superficial.
e Determinar las condiciones de operacién favorable del tratamiento de las
cenizas volantes con NaOH a diversas concentraciones y tiempos de agitacion
para la modificacion del area superficial y mejoramiento de su capacidad de

adsorcion.
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Analizar el nivel de influencia de la concentracion de NaOH y tiempo de
agitacion en la modificacion del area superficial de las cenizas volantes.

Determinar las condiciones de operacion favorables de tiempo y velocidad de
agitacion en la remocion de iones Cd (II) usando cenizas volantes modificadas.
Analizar el nivel de influencia de tiempo y la velocidad de agitacion en la

remocion de Cd (IT) usando cenizas volantes modificadas.

1.8.1 Hipotesis general

Son las condiciones de operacion favorables que permiten la modificacion del
area superficial de las cenizas volantes de la industria del cocido de ladrillos

para su aplicacion en la remocion de iones Cd (II).

1.8.2 Hipdtesis especificas

La composicion mineraldgica y éarea superficial permite la caracterizacion
inicial de la ceniza volante de la industria del cocido de ladrillo.

Las condiciones de operacion favorable del tratamiento con NaOH a diversas
concentraciones y tiempos de agitacion de las cenizas volantes permiten la
modificacion del area superficial para mejorar la capacidad de adsorcion.

El andlisis de la concentracion de NaOH y tiempo de agitacion nos permite
conocer la influencia en la modificacion del area superficial de las cenizas
volantes.

Usando cenizas volantes modificadas las condiciones de operacion favorables
de tiempo y velocidad de agitacion, permite un alto grado en la remocién de
iones Cd (II).

El andlisis del tiempo y la velocidad de agitacion nos permite conocer la

influencia en la remocion de iones Cd (II) usando cenizas volantes modificadas.
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II. MARCO TEORICO

2.1. Cenizas volantes

Con respecto a la definicion de las cenizas volantes, la Norma Espafiola (UNE-EN-450-

2008), sefiala que:

2.1.1.

Las cenizas volantes son un tipo de polvo fino compuesto principalmente de SiO> y
AL O3, que se origina por la combustion del carbon pulverizado, con o sin materiales de
combustion. Estas cenizas son en su mayoria esféricas y cristalinas, con propiedades
puzolanicas. En la composicion total, las cenizas volantes representan el 80 %, mientras
que el 20 % restante corresponde a cenizas de hogar o de fondo. En las centrales
térmicas, se estima que la produccidn de cenizas volantes equivale al 30 % de la masa

de carbon consumida.

Propiedades fisicas

“Las cenizas volantes secas tienen una apariencia similar a la arena o polvo fino, con

una finura comparable a la del cemento PORTLAND. Su tamafo de grano varia entre 0,2 y

200 micras, y su densidad es de alrededor de 0,89 g/cm?, mientras que el peso especifico de las

particulas oscila entre 2,0 y 2,9 g/cm3”. (Norma Técnica Espafiola, UNE-EN-450, 2008)

2.1.2.

Propiedades quimicas

Referido a las propiedades quimicas de las cenizas volantes, la Norma Técnica Espafiola

UNE-EN-450 (2008), indica lo siguiente:

La composicion quimica de las cenizas volantes varia mucho seglin los componentes
del carbon. Por lo general, contienen una proporcion mayor de silice (SiO»), alimina
(A1203), 6xidos de hierro (Fe»03), cal (CaO) y carbdn sin quemar, y una cantidad menor
de magnesia (MgO), oxido de azufre (SO3), alcalinos (NaxO y K,0), asi como otros
elementos en cantidades ain mas bajas, como compuestos de titanio, vanadio,

manganeso, fosforo, germanio y galio.
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La Tabla 1 presenta los promedios de los porcentajes de los compuestos quimicos que

se encuentran en las cenizas volantes con alto y bajo contenido de calcio.

Tabla 1

Compuestos en las cenizas con alto y bajo contenido de calcio

Compuesto Cenizas con alto contenido de  Cenizas con bajo contenido
calcio (%) de calcio (%)
SiO2 34,1 42,6-59,8
Al,O3 14,2 21,8-34,5
Fe O3 7,2 6,3-18,1
CaO 38,0 2,8-7,0
SOs3 4,2 0,19-1,9
MgO 1,5 1,2-2,6
K>O 1.4 0,38-6,0
Na;O 0,44 0,15-0,94
Silice reactiva 30,9 0,94
Cal libres 17,1 Inapreciable
Carbono total 0,34 0,27-3,9

Nota: Clasificacion establecida por la Norma Técnica UNE-EN 450-1:2006+A1:2008

Las cenizas volantes estan compuestas por varios tipos de minerales. “Los componentes
minerales mas comunes encontrados en las cenizas volantes incluyen mullita (3A1,03.2510>),
cuarzo (Si0y), magnetita (Fe3O4), hematites (Fe203), wustita (FeO), goethita (FeO-OH), pirita
(FeS»), calcita (CaCOQ3), anhidrita (CaSQOa), periclasa (MgO) y 6xido de calcio libre (Ca0O)”

(Norma Técnica Espafiola, UNE-EN-450, 2008).
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2.2. Adsorcion

“La adsorcion es el proceso de enriquecimiento de un fluido (gas o liquido) en uno o
mas componentes en la interfaz entre dos fases en un solido. La absorcion ocurre cuando el gas
se introduce en el solido, mientras que la adsorcidon ocurre cuando el gas se adhiere a la
superficie del solido”. (Rodriguez, 2010). Adicionalmente el mismo autor sefiala, que la
interaccion entre las moléculas y la superficie del solido es mayor en la adsorciéon quimica
(quimisorcion), debido a las valencias libres del atomo en la superficie. La adsorcion fisica
(fisisorcion) se produce debido a las fuerzas intermoleculares de Van der Waals, incluyendo la
atraccion electrostatica y dipolar inducida. En la adsorcion fisica, la molécula no se altera
significativamente. Ambos tipos de adsorcion se utilizan para eliminar compuestos organicos
y metales de medios acuosos contaminantes. La atencion industrial se centra en la sintesis y el
desarrollo de materiales adsorbentes de bajo costo con propiedades texturales adecuadas para

su uso en el medio ambiente.

2.2.1. Isotermas de adsorcion
Segun Rodriguez (2010), al exponer gas a la superficie de un so6lido limpio, parte del

gas se adhiere a la superficie mientras que el resto no se adhiere. La relacion entre la cantidad
de gas adsorbida y la presion en el equilibrio se conoce como isoterma de adsorcion, y
proporciona informacion valiosa sobre el area superficial y la porosidad de los sélidos, lo que
refleja la interaccion entre la superficie de las moléculas solidas y de gas manteniendo la
temperatura constante. Adicionalmente la “Union Internacional de Quimica Pura y Aplicada
(IUPAC)” clasifica el tamafio de los poros de acuerdo a:

a) Microporos si las dimensiones son inferiores a 2 nm,;

b) Mesoporos si las dimensiones estan entre 2 y 50 nm; y

¢) Macroporos si las dimensiones son superiores a 50 nm.
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Hay seis tipos comunes de isotermas de adsorcion, reconocidas y establecidas por la

IUPAC, las que se visualizan en la figura 1.

Figura 1

Tipos mas usuales de isotermas de adsorcion segun I[UPAC
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Fuente: Tomada de la publicacién de Rodriguez (2010)

Con respecto a los tipos de isotermas clasificado por el [IUPAC (1985), referenciado
por Rodriguez (2010) menciona que:

El patron 1, describe una adsorcion de monocapa, que se asocia generalmente con la

adsorcion fisica en sélidos microporosos como carbones activados y zeolitas. El patron

I1, es caracteristico de la adsorcion en solidos no porosos, donde se forma una monocapa

(cerca del punto B) seguida de una multicapa cuyo grosor aumenta con la presion. El

patron 111 es poco comtn y se relaciona con una interaccion muy débil entre el gas y el
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solido. El patrén IV esté relacionado con el tipo II y muestra el ciclo de histéresis, lo
que indica la presencia de mesoporos que se llenan por condensacion capilar. El patron
V esta relacionado con el patron 111 de manera similar a como el patron IV se relaciona
con el patron II. Finalmente, el patron VI es raro y se encuentra en solidos con una

superficie energéticamente homogénea donde la adsorcion tiene lugar capa por capa.

Isoterma de Brunauer, Emmett y Teller (BET)

En lo referente a la determinacion de areas superficiales de sélidos, Parra-Soto (2013)

senala que:

La ecuacion BET es comunmente empleada en estudios de soélidos para calcular la
superficie especifica. Aunque no determina directamente la superficie, establece la
cantidad de vapor requerida para cubrir una monocapa en la superficie del solido.
Conociendo la densidad del adsorbato, se puede calcular el area superficial. Esto basado
en condiciones termodinamicas especificas que la limitan a un pequefio numero de
isotermas de adsorcion, sin embargo, se utiliza ampliamente en todo tipo de isotermas
y muestras sin considerar estas limitaciones. Hoy en dia se utiliza como una herramienta
comparativa y no para obtener valores absolutos. Por lo tanto, es aceptable utilizarla
para determinar areas especificas en materiales como carbones activados y zeolitas, que
no cumplen con las limitaciones tedricas. La expresion en forma lineal simple de la

isoterma BET es:

P 1 +c—1 P
V(iPo—P) V,c V,c P,

Donde:
e P =eslapresion del gas.

e V =e¢s el volumen de adsorcion.
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e I/m = es el volumen del gas requerido para formar una monocapa sobre la
superficie.
e  Py=eslapresion de vapor del adsorbato.

e (= es una constante a una determinada temperatura.

2.3. Desarrollo Sostenible
En 1987, la Comision Brundtland de las Naciones Unidas definio la sostenibilidad como lo
que permite “‘satisfacer las necesidades del presente sin comprometer la habilidad de las futuras

generaciones de satisfacer sus necesidades propias” (Nations United, 1987)

2.4. Contaminacion con metales pesados

Segun Palmers (2022), los metales pesados son elementos con pesos atomicos entre
63,5 y 200,6 y densidad superior a 5 g/m?, con propiedades relevantes como toxicidad,
movilidad y densidad. Son utilizados en diversas actividades humanas y, debido a esto, llegan
al medio ambiente en concentraciones moderadas o altas. Estos elementos son tdéxicos, no
biodegradables y bioacumulables, lo que les permite causar efectos graves en la salud humana
y el medio ambiente, ya que son capaces de acumularse en los sedimentos, seres humanos y
organismos vivos.

“La emision de metales como cadmio, cobre, plomo, niquel y zinc en los rios ha
aumentado por el desarrollo industrial reciente. Estos elementos, no biodegradables,

persistentes y acumulativos, representan un problema ambiental importante”. (Romano, 2020)

2.4.1. Contaminacion con cadmio (II)
De acuerdo a Pérez y Azcona (2012), sobre la contaminacion por cadmio:
El cadmio no es encontrado en la naturaleza como metal puro, sino que se encuentra
comunmente en la forma de 6xidos complejos, sulfuros, y carbonatos que contienen
zinc, plomo y menas de cobre. Es relativamente econdmico, ya que se obtiene como

subproducto del procesamiento de metales mas valiosos, como el cinc y el cobre.


http://www.un-documents.net/our-common-future.pdf
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Debido a sus propiedades electroquimicas y resistencia a la corrosion, el cadmio es

utilizado en una amplia variedad de aplicaciones, tales como galvanoplastia,

galvanostegia, galvanizacion, plasticos, pigmentos para tintes, pinturas, cerdmicas y

baterias de niquel y cadmio.

La fuente de exposicion principal del cadmio en la poblacion se da en la comida y en
los cigarrillos. “La toxicidad del cadmio afecta principalmente los huesos y los rifiones, y
aquellas personas con bajos niveles de hierro son mas susceptibles a los efectos perjudiciales”
(Pérez & Azcona, 2012).

“El cadmio es un metal altamente toxico y se encuentra comunmente en la naturaleza,
ligado a depositos de zinc. Su movilidad depende de diversos factores ambientales. La principal
fuente de emision al medio ambiente son actividades industriales, mineria, fabricacion de

fertilizantes y la incineracion de residuos urbanos” (Sanchez & Casermeiro, 2016).

2.5. Difraccion de rayos X

Segun Skoog etal. (2008) sefialan que “los rayos X son un tipo de radiacion
electromagnética de longitud de onda corta que se produce cuando los electrones de alta energia
se desaceleran o cuando los electrones en los orbitales internos de los atomos hacen
transiciones”. Por otro lado, también indica que la longitud de onda de los rayos X oscila en el
rango de 10-5 A y 100 A, y la espectroscopia de rayos X se limita a la region de casi 0,1 A a
25 A. Para fines analiticos, los rayos X se obtienen de cuatro maneras: 1) bombardeando un
blanco metalico con un haz de electrones de alta energia, 2) exponiendo una sustancia a un haz
primario de rayos X para generar un haz secundario de fluorescencia de rayos X, 3) usando una
fuente radiactiva que emite rayos X durante su proceso de desintegracion y 4) a partir de una

fuente de radiacidn sincrotron.

Sobre el uso y aplicacion de difraccion de rayos X, Aparicio y Carbajal (2010), sefialan

que:
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La técnica de difraccion de rayos X (DRX) se emplea para analizar diversos materiales,
incluyendo suelos, minerales, metales y materiales cataliticos. Su utilidad también se
extiende al estudio de nanomateriales, ya que los picos del difractograma pueden revelar
informacion sobre la estructura cristalina, composicion y tamano de grano del material.
Estos picos corresponden a distancias entre familias de planos atémicos de dimensiones

nanomeétricas.

2.6. Disefos experimentales
“El disefio de experimentos implica realizar pruebas para obtener datos que, al ser
analizados estadisticamente, permitan responder interrogantes, aclarar incertidumbres, resolver
problemas o lograr mejoras en un proceso” (Gutiérrez & De La Vara, 2012). Adicionalmente
menciona qué: “en la industria, es comun realizar experimentos para resolver problemas o
validar ideas. Sin embargo, estos suelen ser improvisados y basados en ensayo-error, en lugar
de acogerse a un plan establecido”. En razon a ello, el disefio estadistico experimental es una
forma mas efectiva de desarrollar pruebas en la industria.
Respecto al uso, andlisis y disefio de experimentos, Gutiérrez y De La Vara (2012),
senalan que:
En ciertos problemas comunes que requieren el uso de disefio y andlisis de
experimentos, las cuales son: comparar materiales para seleccionar el mejor, verificar
la precision de varios instrumentos de medicion, identificar los factores que afectan las
caracteristicas del producto final, encontrar las condiciones Optimas de operacion,
reducir el tiempo de ciclo del proceso, hacer el proceso mas robusto a las variables
ambientales y respaldar el disefio de nuevos productos o procesos. También indica en
términos generales que, para mejorar un proceso se pueden utilizar dos enfoques
principales: uno pasivo, que implica monitorear y observar estadisticamente hasta

encontrar sefales utiles, y otro activo, que involucra realizar cambios deliberados en el
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proceso para provocar dichas sefales y obtener informacién valiosa a partir del analisis
de los resultados experimentales. Este enfoque activo suele conducir a mejoras

sustanciales en el proceso.

2.7. Disefios factoriales

“Es esencial en la investigacion de los efectos de dos o mas factores en una o varias
variables de respuesta en procesos de manufactura o desarrollo tecnologico. Permite estudiar
eficientemente las interacciones entre factores” (Castafio & Dominguez, 2010).

El proposito del uso del disefo factorial es analizar el impacto de multiples factores en
una o mas variables de respuesta, cuando todos los factores son igualmente importantes. Un
objetivo comtn del disefio factorial es encontrar la combinacion 6ptima de niveles de factores

que maximice el desempefio del proceso. (Gutiérrez & De La Vara, 2012)

2.7.1. Diseifio factorial del tipo 3*

“El disefio factorial de 3° tiene 9 tratamientos diferentes, que corresponden a las
diversas formas de combinar dos factores con tres niveles cada uno. Los factores se llaman A
y B, y sus niveles son bajo, medio y alto” (Gutiérrez & De La Vara, 2012). En la tabla 2 se

describe los tratamientos experimentales segtn el disefio factorial 32.
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Tabla 2

Tratamientos experimentales segun el diserio factorial 3

Tratamiento A B A B A B
experimentales
1 b b -1 -1 0 0
2 m b 0 -1 1 0
3 a b 1 -1 2 0
4 b m -1 0 0 1
5 m m 0 0 1 1
6 a m 1 0 2 1
7 b a -1 1 0 2
8 m a 0 1 1 2
9 a a 1 1 2 2

Nota. (b-bajo; m-medio y a-alto), adaptado por Gutiérrez & De la Vara, 2012, p. 211

2.8. Metodologia de superficie respuesta (MSR)

Segun Gutiérrez & De La Vara (2012) menciona que la MSR viene a ser una técnica
experimental y de andlisis que busca encontrar los parametros Optimos de un proceso para
obtener un producto de calidad. Si los experimentos iniciales no dan los resultados esperados,
la MSR permite explorar nuevas regiones y ajustar la direccion de busqueda para lograr las
mejoras deseadas. En la figura 2 se visualiza las acciones bésicas en la metodologia de
superficie respuesta, se observa que después de la primera etapa experimental, puede ser
necesario desplazar el area experimental (movimiento desde un lugar) en una direccion
adecuada o, en una forma mas detallada del area experimental original. La forma de realizar

ambas cosas son parte de la llamada metodologia de superficie de respuestal (MSR). (p. 345)



Figura 2

Acciones basicas en la metodologia de superficie respuesta (MSR)
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Nota. Tomado de Gutiérrez & De la Vara (2012)
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III. METODO

3.1. Tipo de Investigacion

La investigacion fue de tipo experimental con enfoque cuantitativo con intervencion
(manipulacién de variables) y de nivel aplicativo. Segin Herndndez et al. (2014), sobre el
enfoque cuantitativo sefialan que: “es secuencial y probatorio, reflejando la necesidad de medir
y estimar magnitudes de los fendmenos o problemas de investigacion”. (p. 4)

Con respecto a la investigacion aplicada, Sadnchez et al. (2018) indican que: “es un tipo
de investigacion pragmatica o utilitaria que aprovecha los conocimientos logrados por la
investigacion bdsica o tedrica para el conocimiento y solucion de problemas inmediatos. La
investigacion tecnologica es una forma de investigacion aplicada” (p. 79)

3.2. Poblacion y muestra

3.2.1. Poblacion

Estuvo constituida por las cenizas de la combustion del carbon mineral de las ladrilleras
localizadas en el anexo de Compaiiia del distrito de Pacaycasa, Huamanga-Ayacucho. En esta
zona todos los hornos se caracterizan de utilizar el mismo método del cocido de ladrillos. En
la tabla 3 se tiene las coordenadas UTM de la zona industrial del cocido de ladrillo, en la figura
3 se visualiza la fotografia de ubicacion satelital de la zona industrial del cocido de ladrillos;
asi mismo, en la figura 4 se tiene la ubicacion del Departamento de Ayacucho en referencia al

mapa del Pert

3.2.2. Muestra

Se utilizd 2 kg de muestra de cenizas de una de las ladrilleras, dado que el proceso del
cocido es el mismo en la zona industrial, para la modificacion de la ceniza volante para cada
ensayo se utiliz6 25 g. En la evaluacion de la remocion, se prepard 2 L de solucion sintética de

Cd (IT) de 110 ppm de concentracién inicial y con 200 mL de la solucion para cada ensayo.
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Tabla 3

Coordenadas UTM de la zona industrial del cocido de ladrillos, Comparia-Pacaycasa-

Ayacucho
Vértices Coordenada Norte Coordenada Este
01 8555631,30 580774.61
02 8555631,30 581774,59
03 8554631,29 581774,59
04 8554631,29 580774,61
Fuente.

https://www.google.com/maps/@-13.0664711,-74.2517003,1506m/data=!3m1!1e3?entry=ttu

Figura 3

Ubicacion de la zona industrial del cocido de ladrillos-Compariia-Pacaycasa-Ayacucho

Fuente:

https://www.google.com/maps/@-13.0664711,-74.2517003,1506m/data=!3m1!1e3 ?entry=ttu


https://www.google.com/maps/@-13.0664711,-74.2517003,1506m/data=!3m1!1e3?entry=ttu
https://www.google.com/maps/@-13.0664711,-74.2517003,1506m/data=!3m1!1e3?entry=ttu
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Figura 4

Ubicacion de Departamento de Ayacucho en el mapa del Pert

Fuente:

https://www.google.com.pe/maps/place/Per%C3%BA/@-8.1131653,-
76.7553492,5.78z/data=!4m6!3m5!1s0x9105¢850c0591415:0xf29e¢011279210648!8m2!3d-
9.189967!4d-75.015152!16zL20vMDE2d3p3?hl=es-419&entry=ttu

3.3. Operacionalizacion de variables
La operacionalizacion de variable de la investigacion se detalla esquematicamente en

la tabla 4.


https://www.google.com.pe/maps/place/Per%C3%BA/@-8.1131653,-76.7553492,5.78z/data=!4m6!3m5!1s0x9105c850c05914f5:0xf29e011279210648!8m2!3d-9.189967!4d-75.015152!16zL20vMDE2d3p3?hl=es-419&entry=ttu
https://www.google.com.pe/maps/place/Per%C3%BA/@-8.1131653,-76.7553492,5.78z/data=!4m6!3m5!1s0x9105c850c05914f5:0xf29e011279210648!8m2!3d-9.189967!4d-75.015152!16zL20vMDE2d3p3?hl=es-419&entry=ttu
https://www.google.com.pe/maps/place/Per%C3%BA/@-8.1131653,-76.7553492,5.78z/data=!4m6!3m5!1s0x9105c850c05914f5:0xf29e011279210648!8m2!3d-9.189967!4d-75.015152!16zL20vMDE2d3p3?hl=es-419&entry=ttu
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Tabla 4

Operacionalizacion de variables

Variables Definicion conceptual Definicion operacional Dimensiones Indicadores Escala
Independiente:
Modificacion de Las cenizas volantes; es un Se utiliza el equipo de Difraccion Composicion Minerales
las cenizas tipo de polvo fino de Rayos X para hallar la mineralogica
volantes. compuesto principalmente composicion mineraldgica.
de SiO, y AlLOs, que se Caracterizacion de la
origina por la combustion La medicion del area superficial se ceniza volante
del carbon pulverizado. determina en el equipo BET a Area superficial m%/g
(Norma Técnica Espafola, través de un software estadistico.
UNE-EN-450, 2008)
Las condiciones de modificacion Condiciones de Concentracion Molaridad (M)
de la ceniza volante se determinan concentracion de NaOH de NaOH
utilizando el disefio factorial del y tiempo de agitacion
tipo 3% para la modificacion del Tiempo Minutos (min)

area superficial de la

ceniza volante. Area superficial m%/g
El nivel de influencia individual de  Niveles de influencia de Concentracion Molaridad (M)
concentracion de NaOH y tiempo la  concentracion de de NaOH
de agitacion se determina por NaOH y tiempo de Tiempo Minutos (min)
Metodologia de Superficie agitacion para el
Respuesta. incremento  del area

superficial de la ceniza
modificada.
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Dependiente:

Area superficial

modificado.

Remocion
iones Cd (II).

de

Area superficial es una
medida de la superficie
expuesta a una muestra
solida a la escala
microscopica, sus unidades
son m?/g.

(Brunauer, Emmet y Teller).
(Parra Soto, J., 2013)

La remocidén consiste en
retirar, cambiar o modificar
algo de una condicion
inicial.

La medicion del area superficial se
determina en el equipo BET a
través de un software estadistico.

La concentracion inicial y
remanente se cuantifica utilizando
espectroscopia de plasma ICP-
OES.

El tiempo se mide utilizando un
cronometro.

La velocidad de agitacion se mide
con un equipo con agitador
magnético.

El nivel de influencia individual de
tiempo de agitacion y velocidad de
agitacion se determina por la
Metodologia  de Superficie
Respuesta.

Caracterizacion de la

ceniza volante
modificada

Condiciones de
operacion para la
remocion de iones Cd
(I)  usando  ceniza

volante modificada.

Niveles de influencia del
tiempo de agitacion y
velocidad de agitacion
en la remocién de iones
Cd (1.

Composicion
mineraldgica

Area superficial

Concentracion

Tiempo
agitacion

Velocidad
agitacion

Tiempo
agitacion

Velocidad
agitacion

de

de

de

de

Minerales

m?/g

ppm
Minutos (min)

Revoluciones
por minuto

(rpm)

Minutos (min)

Revoluciones
por minuto

(rpm)
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En la presente investigacion se contd con equipos calibrados, con certificacion de INACAL y

normas internacionales, los instrumentos utilizados se detallan en la tabla 5.

Tabla 5

Instrumentos utilizados en la presente investigacion

Parametros Instrumento

Especificacion

Area superficial especifica. Equipo BET-UNIL.

Composicion mineralogica Difractometro de rayos

y fase cristalina. X-INGEMMET.

Velocidad de agitacion. Agitador ~ magnético-
UNSCH

Concentracion de iones Cd Espectrometria  Optica

(ID). de plasma ICP-OES.

El equipo Micromeritics GEMINI-VII
2390 serie t, usa N> gaseoso para el
analisis y N> liquido como refrigerante
para la condensacion del N> gaseoso.
Difractometro Miniflex de la marca
Rigaku, con radiacion de cobre a 40 Kv
y 30 mA, fue utilizado para el andlisis a
una velocidad de barrido de 2°/minuto
irradiadas.

Con pastillas magnéticas, regulador de
agitacion (rpm) y temperatura.
Tecnologia Dual View con  visién
Radial y Axial. Con
Software Syngistix para ICP Enhanced
Security. Cumple con la norma 21
CFR.

3.5. Procedimientos

Para el cumplimiento de los objetivos propuestos de la presente investigacion, se

consideraron tres etapas: tratamiento de las cenizas del cocido de ladrillos, modificacion

quimica de las cenizas volantes y evaluacion de la capacidad de remocion de las cenizas

modificadas con soluciones sintéticas de iones Cd (II). Los ensayos experimentales se
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desarrollaron en el laboratorio de Fisicoquimica de la Facultad de Ingenieria Quimica de la
Universidad Nacional de San Cristobal de Huamanga; los analisis de difraccion de rayos X en
INGENMMET-Lima; la determinacion del area superficial por el método BET (Brunauer-
Emmett-Taller) en la Universidad Nacional de Ingenieria (Laboratorio de catélisis)-Lima y la
determinacion de las concentraciones de todas las muestras en la remocion de Cd (II) fue por
espectroscopia de plasma ICP-OES en la empresa acreditada por INACAL ACTLABS

SKYLINE PERU SAC-Lima.

3.5.1. Tratamiento de las cenizas del carbon mineral

La muestra de cenizas de carbon mineral se tamizo utilizando malla 160 pm, nimero
de malla establecido por la American Society for Testing and Materials (ASTM), en esta etapa
se obtuvo dos fracciones, una gruesa y otra fina. La fraccion fina correspondiente a la malla
pasante de 160 um, corresponde al rango de clasificacion al tamafio de particulas de las cenizas
volantes (comprendidas de 0,2 a 200 pm); se lavo con agua destilada hasta un pH igual a 9, se
filtré y se secd a 110 °C por 4 horas. El producto seco se sometido a molienda y se guardd
para la modificacion. Se tomaron muestras representativas para determinar la composicion
mineralogica por DRX y del area superficial (método BET). En la figura 5 se detalla el
diagrama de bloque correspondiente al tratamiento de las cenizas del carbon mineral para la

obtencion de las cenizas volantes.

Preliminarmente las cenizas volantes se sometieron a la evaluacion de su capacidad de
remocion, intencionalmente se evaluaron con tres ensayos. En tres vasos de precipitado de 250
mL se incorporaron aproximadamente 0,50 g de cenizas volantes, luego se adicionaron 200
mL de soluciéon de Cd (II), luego la pastilla magnética y se llevd al agitador eléctrico,
previamente se reguld la velocidad de agitacion y finalmente se controld el tiempo de

remocion. Las variables independientes considerados en el proceso de remocion fue el tiempo
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y la velocidad de agitacion, en la tabla 6 se indican los ensayos a realizados en la remocion de

iones Cd (II).

Figura §

Diagrama de bloque del tratamiento de la ceniza de carbon mineral

Ceniza de carbon mineral

l

Tamizado (malla 160 pm) —— Residuo solido

l

—_— Lavado (pH = 9) ——» Agua de lavado

l

Filtrado

l

Secado (110°C —4 h)

l

Molienda

l

Cenizas volantes limpio y seco

Agua destilada

Tabla 6

Ensayos para la remocion de Cd (Il)) usando cenizas volantes

Tiempo de Velocidad de
Ensayo Muestra agitacion (min) agitacion (rpm)
1 RCd-0-30-400 30 400
2 RCd-0-60-600 60 600
3 RCd-0-90-800 90 800

Nota. Para la remociodn se han considerado tres tiempos y tres velocidades de remocion
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3.5.2. Modificacion quimica de la ceniza volante

Para determinar las condiciones de operacion favorables en la modificacion quimica de

la ceniza volante para el incremento del area superficial, se utilizo el disefio factorial del tipo

32, con 2 factores: la concentracion de la solucion de hidroxido de sodio y el tiempo de

agitacion. Se evaluaron tres concentraciones de soluciéon de NaOH de 1,5 M; 2,0 My 2,5 M

con tiempos de agitacion de 30, 60 y 90 minutos; y como variable respuesta fue el incremento

del 4rea superficial de las cenizas volantes modificadas expresadas en m?/g.

A continuacion, se describe la secuencia del proceso de la modificacion quimica de las

cenizas volantes:

Segtin al diseno experimental seleccionado, se pesaron 25 g de cenizas volantes
y se introdujeron en vasos de precipitado, en cada uno de ellos se adicionaron
100 mL NaOH de concentraciones 1,5 M; 2,0 M y 2,5 M respectivamente,
siendo la proporcion de ceniza a solucion alcalina 1:4.

El contenido de la mezcla en los vasos de precipitado, se transvasaron a las
botellas de teflon (capacidad de 250 mL), para ser agitados a la velocidad de
500 rpm por tiempos de 30, 60 y 90 minutos. Luego son llevados a la estufa
para el tratamiento en medio térmico por 24 horas a 100 °C.

Seguido, las muestras fueron lavadas a un pH final de 10, se filtr6 y se secé a
110 °C por 8 horas. Luego del secado, el producto se sometio al proceso de
molienda, para finalmente tomar muestras representativas para la determinacioén

de la composicion mineraldgica y del area superficial.

Los niveles de experimentacion en la modificacion de las cenizas volantes de acuerdo

al disefio factorial del tipo 32 se describen en la tabla 7.



58

Tabla 7

Niveles de experimentacion para la modificacion de las cenizas volantes

Factores Pequeiio Medio Grande Unidades
Concentracion de NaOH 1,5 2,0 2,5 M
tiempo de agitacion 30 60 90 min

Del mismo modo, los niveles de distribucion experimental para la modificacion de las

cenizas volantes usando el disefio factorial del tipo 32 se indican en la tabla 8.

Tabla 8

Niveles de distribucion experimental para la modificacion de las cenizas volantes

Concentracion NaOH Tiempo de
Ensayo Muestra ™M) agitacion (min)
1 CVM-1 2,5 30
2 CVM-2 1,5 30
3 CVM-3 1,5 90
4 CVM-4 1,5 60
5 CVM-5 2,5 90
6 CVM-6 2,5 60
7 CVM-7 2,0 60
8 CVM-8 2,0 30
9 CVM-9 2,0 90

Nota. La nomenclatura CVM, indica ceniza volante modificado
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3.5.3. Remocion de iones Cd (1)

La remocion de iones Cd (II) se realiz6 en sistemas batch y para ello se utilizo la ceniza

volante modificada que present6 la mayor area superficial. Se prepard 2 L de solucion sintética

de iones Cd (IT)a 110 ppm de concentracién inicial a partir del reactivo Cd(NO3).4H>O (P. A.)

de la marca Merck. En esta etapa se utilizo el disefio factorial del tipo 32, siendo el tiempo y la

velocidad de agitacion las variables independientes, y como variable dependiente el porcentaje

de remocion.

El proceso de la remocion de iones Cd (II) tiene la siguiente secuencia:

De acuerdo al disefio factorial del tipo 3% en vasos de precipitado de 250 mL de
capacidad se introdujeron 0,5 g de ceniza volante modificada, luego se afiadio
200 mL de solucion sintética de iones Cd (II) de 110 ppm de concentracion
inicial, siendo la proporcién masa de ceniza volante modificada y volumen de
solucion de 1:400.

Los vasos de precipitado con la muestra, fueron llevados a la plancha eléctrica,
inmediatamente se introdujo la pastilla magnética, se regul6 la velocidad de
agitacion y se control6 el tiempo de remocion.

Los ensayos de remocion se realizaron a pH 5,44 correspondiente a la solucion
de iones Cd (II) y a temperatura ambiente.

Luego del proceso de remocion, se filtraron utilizando papel de filtro Whatman
Cat. N° 1001150, donde las soluciones remanentes se recibieron en frascos
especiales de material de vidrio para la determinacién de la concentracion final

por Espectrometria Optica de plasma ICP-OES.

Los niveles de experimentacion para la remocion de iones Cd (II) se detallan en la tabla
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Tabla 9

Niveles de experimentacion en la remocion de iones Cd (11)

Factores Pequeiio Medio Grande Unidades
Tiempo de agitacion 30 60 90 min
Velocidad de agitacion 400 600 800 rpm

Por otro lado, los niveles de disposicion experimental para la remocion de iones Cd (II)

segun al disefio factorial del tipo 32 se especifican en la tabla 10.

Tabla 10

Niveles de distribucion experimental para la remocion de iones Cd (1)

Muestra Tiempo de agitacion Velocidad de agitacion
Ensayo (min) (rpm)
1 RCd-1 30 400
2 RCd-2 30 800
3 RCd-3 60 800
4 RCd-4 90 400
5 RCd-5 90 800
6 RCd-6 90 600
7 RCd-7 60 600
8 RCd-8 30 600
9 RCd-9 60 400

Nota. La nomenclatura RCd-x, significa remocion de iones cadmio (II) en la muestra x.
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La expresion que permite determinar el porcentaje de remocion esta dado por:

Cd2+ _ Cd2+
% Remocion = <[ o — 1 ]f> x100

[Cd?*],
Donde:
o [Cd* : concentracion inicial de iones Cd (II) en ppm.
o [Cd*)¢ : concentracion final de iones Cd (II) en ppm.

3.6. Analisis de datos

Culminada el proceso de la modificacion quimica de las cenizas volantes, segun al
disefio experimental factorial del tipo 32, donde la variable respuesta fue el incremento del area
superficial de las cenizas modificadas; y por inspeccién de los resultados se identifico la
muestra que presenta el mayor valor del area superficial, con ello se llegé a determinar las
condiciones de operacion favorable de concentracion de la solucion de NaOH y del tiempo de
agitacion. En esta etapa experimental, al conocer la muestra que presenta mayor area
superficial, por la metodologia de superficie de respuesta (RSM) se evaluaron la influencia
grafica de las variables independientes de concentracion de NaOH y tiempo de agitacion,
estudio de varianza (ANOVA), explicacion de la grafica de Pareto los coeficientes y ecuacion
polinomial de la funcién, el diagrama de superficie respuesta, el diagrama de contornos para

obtener el punto 6ptimo y la maximizacion de la variable de respuesta.

Asi mismo, para la evaluacion de la remocion de iones Cd (II), se utilizo el disefio
factorial del tipo 32, con tiempo y velocidad de agitacion como variables independientes, y el
porcentaje de remocidon como variable respuesta. Igualmente, como en el caso anterior, se

evaluaron la influencia grafica de las variables independientes de tiempo y velocidad de
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remocion estudio de varianza (ANOVA), explicacion de la grafica de Pareto los coeficientes y
ecuacion polinomial de la funcion, el diagrama de superficie respuesta, el diagrama de
contornos para obtener el punto 6ptimo y la maximizacién de la variable de respuesta, todo ello
se evalu6 empleando el método de superficie de respuesta (RSM). La metodologia de superficie
respuesta (MSR) y el disefio factorial del tipo 32 se aplicé mediante el paquete estadistico de

Statgraphics Centurion XVI.

3.7. Consideraciones éticas

La investigacion realizada ha considerado los criterios de integridad cientifica,
comportamiento ético y responsable en investigacion. A la empresa proveedora de la muestra
se le ha informado de la investigacion; asi mismo, en el trabajo experimental se ha cumplido
con los protocolos de laboratorio. Se ha respetado los derechos de autor y el contenido de la
presente tesis se ha sometido a los controles de similitud (URKUND) establecido por la

Escuela Universitaria de Posgrado de Universidad Nacional Federico Villarreal.
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IV. RESULTADOS

4.1. Respecto a la Caracterizacion inicial de la ceniza volantes
Seglin al tratamiento efectuado a las cenizas del carbon mineral dado en la figura 5, se

obtuvo 7,36 % de rendimiento de cenizas volantes.

De acuerdo al analisis de difraccion de rayos X de la ceniza volante inicial, se logro
determinar solo dos componentes en su composicidon mineraldgica: con 92,53 % en masa
cuarzo (S102) y de 7,47 % de moscovita (KogNao2Feo,05Al2,05513,1010(OH)z2). Los resultados de
DRX completos de todas las muestras en el presente estudio se reportan en el anexo A. El
difractograma de la ceniza volante en su condicion inicial se visualiza en la figura 6, en ella se

observa dos picos tipicos en 20 igual a 21° y 26,5° que corresponden al mineral cuarzo (Si05).

Figura 6

Difractograma de la ceniza volante inicial (DRX-0)
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En la figura 7 se presenta la isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante en su
condicidn de inicio, siendo el tipo de isoterma que se encuentra en la clasificacion del tipo de
isoterma de adsorcion de gases del tipo IV establecido por la Unidn Internacional de Quimica

Pura y Aplicada (IUPAC-1985), correspondiente a solidos con superficie micro mesoporosa,
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con bucle de histéresis tipo H1 y de poro cilindrico. El area superficial determinado por el

método BET (Brunauer-Emmett-Taller) para la ceniza volante fue de 8,59 m?/g.

Figura 7

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante en su condicion de inicio
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P/Po

1.2

En la tabla 11 se tiene los resultados de la capacidad de remocidn de iones Cd (II) de

las cenizas volantes en su condicion de inicio.

Tabla 11

Resultados de la remocion de Cd (Il) usando cenizas volantes inicial

Muestra Tiempo de Velocidad de [Cd*)s [Cd**)¢ %
agitacion agitacion ppm ppm remocion
(min) (rpm)
RCd-0-30-400 30 400 110 93,80 14,73
RCd-0-60-600 60 600 110 83,80 21,10
RCd-0-90-800 90 800 110 83,40 24,18
Promedio 20,0

Nota. RCd-0 indica muestra de remocion de la muestra inicial de ceniza volantes
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4.2. Respecto a la modificacion quimica de las cenizas volantes

4.2.1. Composicion mineraldgica

En la tabla 12, se reportan los resultados de la composiciéon mineralogica de la ceniza
volante inicial (DRX-0) y modificadas (RDX-1 al DRX-9). Los resultados completos de DRX
se encuentran en el anexo A.

Los difractogramas de las cenizas modificadas (DRX-1 al DRX-9) se presentan de la
figura 8 hasta la figura 16.

En la ceniza volante modificada 1 (DRX-1) se encontraron en total cinco (05)
minerales, con la formacién de tres nuevos minerales (gismondina 24,35 %, sodalita 32,79 %
y zeolita 7,94 %), segun la tabla 12 se evidencia que el contenido de cuarzo (SiO2) de 92,53 %
disminuyo a 30,60 %. Asi mismo, en el difractograma de la ceniza volante modificado-1 (DRX-
1) de la figura 8, se constata la formacién de nuevos picos visibles (nuevas fases cristalinas)

con valores de 20 igual a 12°, 16°, 24°, 28° y 30°.

Figura 8

Difractograma de la ceniza volante modificado-1 (DRX-1)
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Tabla 12

Composicion mineralogica de la ceniza volante (DRX-0) y de las cenizas modificadas (DRX-1 a DRX-9)

Componente de

Composicion mineralogica en % en masa para cada muestra

la ceniza volante = DRX-0 DRX-1 DRX-2 DRX-3 DRX-4 DRX-5 DRX-6 DRX-7 DRX-8 DRX-9
Calcita - - - - - - - 1,82 - -
Cuarzo 92,53 30,69 45,36 44,89 46,37 58,92 69,39 43,48 47,53 47,12
Faujasita - - - - 8,32 - - - - -
Gismondina - 24,35 19,21 35,61 16,14 10,21 32,26 35,97 -
Moscovita 7,47 4,23 4,01 6,03 4,88 18,45 12,24 4,21 4,51 1,92
Sodalita - 32,79 31,42 - 40,43 - - - - 50,96
Zeolita - 7,94 - 13,47 - 6,49 8,16 18,23 11,99 -

# Minerales 2 5 4 4 4 4 4 5 4 3

66
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En el caso de la muestra de la ceniza volante modificado 2 (DRX-2), segtn la tabla 12
se confirma la formacion de dos (02) nuevos componentes respecto a la muestra inicial: con
19,21 % de gismondina y de 31,42 % de zeolita sodalita. Asi mismo, segun la figura 9 que
corresponde al difractograma de la muestra 2 (DRX-2), se observa la formacion de nuevos

picos (fases cristalinas) ubicados en 26: 12°, 18°, 22°, 28°, 33° y 38°.

Figura 9

Difractograma de la ceniza volante modificado-2 (DRX-2)
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En la figura 10 se tiene el difractograma de la ceniza volante modificada 3 (DRX-3), en
ella se observa la formacién de nuevos picos en 20: 12°, 18°,22°,28°, 33° y 38°, que de acuerdo
a la tabla 12 se confirma la formacion de dos (02) nuevos minerales: con 35,61 % de

gismondina y 13,47 % de zeolitas.
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Figura 10

Difractograma de la ceniza volante modificado-3 (DRX-3)
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Del mismo modo, en la figura 11 se tiene el difractograma de la ceniza volante

modificada 4 (DRX-4), en la referida figura se visualiza la formacion de nuevos picos en 26:

12°,18°,22°,28°y 33°, que segun la tabla 12 se formaron dos (02) nuevos minerales: con 8,32

% de faujasita y 40,43 % de sodalita.

Figura 11

Difractograma de la ceniza volante modificado-4
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Segun el difractograma de la figura 12 correspondiente a la ceniza volante modificada
5 (DRX-5), se visualiza la formacion de nuevos picos en 20: 12°, 18°, 22°, 28° y 33°. Que
segun los resultados de la tabla 12, se evidencia la formacion de dos (02) nuevos minerales:

con 16,14 % de gismondina y 6,49 % de zeolita.

Figura 12
Difractograma de la ceniza volante modificado-5 (DRX-5)
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Con respecto al difractograma de la ceniza volante modificada 6 (DRX-6), dado en la
figura 13, se visualiza la formacion de nuevos picos con pequeias intensidades en 20: 12°, 28°,
33° y 33°. De acuerdo a la tabla 12, se logra evidenciar la formacion de dos (02) nuevos

minerales: con 10,21 % de gismondina y 8,16 % de zeolita.
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Figura 13

Difractograma de la ceniza volante modificado-6 (DRX-6)
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Referido a la ceniza volante modificada 7 (DRX-7), su difractograma se visualiza en la
figura 14, se observa la formacion de nuevos picos con intensidades pequefias en 20: 12°, 14°,
20°,22°,24°,28°y 35°. En la tabla 12, se evidencia la formacion de tres (03) nuevos minerales:

con 1,82 % de calcita, 32,26 % de gismondina y 18,23 % de zeolita.

Figura 14

Difractograma de la ceniza volante modificado-7
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En la figura 15 se tiene el difractograma de la ceniza volante modificado 8 (DRX-8),
en la referida figura se observa la formacion de nuevos picos con intensidades moderadas en
20:7°,10°, 12°, 18°,22°, 24°, 28°, 30°, 33 y 35°. En los resultados establecidos en la tabla 12,
se constata la formacion de dos (02) nuevos minerales: con 35,97 % de gismondina y 11,99 %

de zeolita.

Figura 15

Difractograma de la ceniza volante modificado-8
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El difractograma de la ceniza volante modificado 9 (DRX-9) se da en la figura 16, en
ella se observa la formacidon de nuevos picos con intensidades muy pronunciadas en 20: 14°,
24°,32° y 35°. Seguln la tabla 12, se confirma la formacion de un (01) nuevo componente,

siendo la sodalita con un 50,96 %.
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Figura 16

Difractograma de la ceniza volante modificado-9
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Seglin los resultados obtenidos en la tabla 12, se visualiza que las cenizas volantes modificadas
de DRX-1 a DRX-9 contienen cuarzo en el rango de 30,69 a 69,39 % SiO», esto indica que
parte del cuarzo de la muestra inicial a reaccionado para formar nuevos componentes,

modificando asi la composicion quimica de la cenizas volante inicial.

4.2.2. Area superficial

La modificacién de las cenizas volantes, se evalud en funcion al incremento del valor
del area superficial. En la tabla 13 se presentan los resultados del area superficial de las cenizas
modificadas determinados por el método BET (Brunauer-Emmett-Teller). En dicha tabla se
observa que el valor mas alto de area superficial le corresponde a la muestra 7 (BETCVM-7),
con 33,99 m?/g a condiciones de operacion favorables de 2,0 M de concentracion de NaOH y
60 minutos de tiempo de agitacion. En cuanto al valor mas bajo, recae en la muestra 2
(BETCVM-7) con 10,89 m?/g de area superficial bajo condiciones de operacion de 1,5 M de
concentracion de NaOH y 90 minutos de tiempo de agitacion. En el anexo B se reportan los
resultados de los todos los puntos de adsorcién-desorcion por el método BET de las cenizas

volantes modificadas.
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En las figuras comprendidas del 17 al 25 se reportan las isotermas de adsorcion-
desorcion de cada una de las cenizas volantes modificadas. Asi mismo, se llegd a determinar
que las muestras de cenizas volantes modificadas y la muestra en su condicion de inicio, se
caracterizan por ser muy similares en comportamiento de adsorcion y desorcion; encontrandose
dentro de la clasificacion del tipo de isoterma de adsorcion de gases del tipo IV establecido por
la Unidn Internacional de Quimica Pura y Aplicada (IUPAC-1985), correspondiente a solidos

con superficie micro mesoporosa, con bucle de histéresis tipo H1 y de poro cilindrico.

Tabla 13

Resultados del area superficial de las cenizas volantes modificadas

Cenizas volantes Concentracion de Tiempo de agitacion  Area superficial

modificadas NaOH (M) (min) (m?/g)
BETCVM-1 2,5 30 13,75
BETCVM-2 1,5 30 10,89
BETCVM-3 1,5 90 17,35
BETCVM-4 1,5 60 32,62
BETCVM-5 2,5 90 15,60
BETCVM-6 2,5 60 21,25
BETCVM-7 2,0 60 33,99
BETCVM-8 2,0 30 21,72
BETCVM-9 2,0 90 20,25

Nota. BETCVM-x, indica érea superficial (Método BET) de la ceniza volante modificada de

la muestra x



Figura 17

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 1
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Figura 18

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 2
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Figura 19

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 3

= = N N
o (6] o w

(P/Po)V*(1-P)Ps

(9}

BETCVM-3

0.6 0.8 1 1.2
P/Po

Figura 20

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 4
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Figura 21

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 5
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Figura 22

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 6
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Figura 23

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 7
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Figura 24

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 8
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Figura 25

Isoterma de adsorcion-desorcion de la ceniza volante modificada 9
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4.3. Respecto a la influencia de la concentracion de NaOH y tiempo de agitacion

El nivel de influencia de las variables concentracion de la solucion NaOH vy el tiempo
de agitacion en la modificacion de las cenizas volantes, optimizacidon y otros efectos, se
evaluaron segin la metodologia por superficie respuesta (MSR) en funcién al incremento del

area superficial.

4.3.1. Anadlisis de varianza para el incremento del darea superficial

En la tabla 14 se reporta los resultados de andlisis de varianza para el incremento del
area superficial de las cenizas volantes modificadas; en la que se observa la particion de la
variabilidad del incremento del area superficial separando por piezas para cada uno de los
efectos, probandose asi estadisticamente la significancia de cada efecto cotejando su cuadrado
medio del error experimental contra el mas cercano. Para este caso, 01 efecto presenta un valor-
P menor que 0,05, en la que se sefnala que es significativamente diferentes de cero con un grado

de confianza del 95,0%.
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Tabla 14

Analisis de varianza para el incremento del area superficial

Suma de G Cuadrado
Fuente F-ratio P-valor
cuadrados cuadrado medio
A: Concentracion 17,5446 1 17,5446 0,91 0,4112
B: Tiempo 7,7976 1 7,7976 0,40 0,5706
AA 90,9451 1 90,9451 4,70 0,1187
AB 5,31303 1 5,31303 0,27 0,6365
BB 322,241 1 322,241 16,65  0,0266
Error Total 58,0459 3 19,3486
Total (corr.) 501,888 8

Estadisticamente R-Cuadrado sefala que el modelo, asi corregido, aclara que el 88,43
% es variable en el incremento del area superficial. El estadistico R-cuadrado reajustado, es el
que mas se adecua para comparar modelos con varios numeros de variables independientes, es
69,16 %. El error estandar del calculado muestra que la desviacion estandar de los residuos es
4,39. El error central absoluto (MAE) de 2,20 es el valor promedio de los residuos. El
estadistico de Durbin-Watson (DW) ensaya los residuos para encontrar si haya alguna
correlacion significativa en base al orden en que se representan los datos en el archivo.
Considerando que el valor-P es superior al 5,0 %, no hay indicacién de autocorrelacion serial

en los residuos con un grado de significancia del 5,0 %.
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El diagrama estandarizado de Pareto se reporta en la figura 26 valido para el incremento
del area superficial de las cenizas volantes modificadas. En este diagrama se confirma los
resultados de ANOVA del nivel de significancia por parte de las dos variables independientes
para el incremento del area superficial de las cenizas volantes modificadas, observandose que
las variables concentracion y tiempo de agitacion no superan la linea vertical del nivel de

significancia que esta en 3,20.

Figura 26

Diagrama de Pareto estandarizado para el incremento del area superficial
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Por otro lado, En la tabla 15 se detallan los efectos de cada una de las interacciones
estimadas en el incremento del area superficial de las cenizas volantes modificadas, en ella se
visualiza el error estdndar individual correspondiente a cada efecto e interacciones de las

variables independientes en el incremento del drea superficial.
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Tabla 15

Efectos estimados para el incremento del area superficial

Efecto Estimado Error estandar
Promedio = 33,7822 3,2786
A: Concentracion = 3,42 3,59153
B: Tiempo de agitacion = 2,28 3,59153
AA = -13,4867 6,22071
AB = -2,305 4,39871
BB = -25,3867 6,22071

Los efectos estimados vienen a ser el porcentaje de efecto que presentan las variable en
un suceso, de las dos variables involucradas en el incremento del area superficial establecido
en la tabla 15, se observan las siguientes caracteristica: la variable concentracion de NaOH en
el incremento del area superficial presenta efecto negativo de -3,42 %; la variable tiempo de
agitacion presenta efecto positivo de 2,28 %; la interaccion concentracion de NaOH por
concentracion de NaOH presenta efecto negativo de -13,48 %; la interaccidon concentracion de
NaOH por tiempo de agitacion presenta efecto negativo de -2,30 % y finalmente la interaccion
tiempo de agitacion por tiempo de agitacion presenta efecto negativo de -25,38 %. Se afirma
que, la variable tiempo de agitacion presenta mayor efecto estimado con 2,28 % en
comparacion con el efecto negativo de concentracion de NaOH con -3,42 % para el incremento

del area superficial de las cenizas modificadas.
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4.3.2. Coeficientes de regresion para el incremento del darea superficial
La informacion referidos a los coeficientes numéricos de regresion para la variable
respuesta incremento del area superficial de las cenizas volantes modificadas se reportan en la

tabla 16.

Tabla 16

Coeficientes de regresion para el incremento del area superficial

Coeficiente de regresion Estimado
Constante -129,544
A: Concentracion 109,083
B: Tiempo de agitacion 1,88411
AA -26,9733
AB -0,076833
BB -0,0141037

El modelo de regresion para el incremento del area superficial segun los datos del

disefio experimental se ajusta a la expresion siguiente:

y =-129,544 + 109,083x; + 1,88411x2 — 26,9733x;2 - 0,076833x;x2 — 0,0141037x>

Doénde:
y: incremento del area superficial.
X1: concentracion.

X2: tiempo de agitacion.
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4.3.3. Superficie de respuesta para el incremento del darea superficial

Tridimensionalmente el diagrama de superficie respuesta se da en la figura 27 para el
incremento del area superficial de las cenizas volantes modificadas, en ella se visualiza el
maximo valor del area superficial, a la vez se muestra la distribucion del incremento del area

superficial en funcidn de la concentracion y de la velocidad de agitacion.

Figura 27

Diagrama de superficie de respuesta para el incremento del drea superficial
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4.3.4. Grdfica de contornos para el incremento del darea superficial
En la tabla 17 se detalla los valores de concentracion de NaOH y la velocidad de
agitacion de la respuesta optimizada para el incremento del 4rea superficial de las cenizas

volantes modificadas.



Tabla 17

Respuesta optimizada para el incremento del darea superficial
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Factor Bajo Alto Optimo
Concentracion (M) 1,50 2,50 1,93
Tiempo de agitacion (min) 30,0 90,0 61,52

Por otro lado, en la figura 28 se muestra la grafica de contornos estimada para el

incremento del valor de area superficial de las cenizas volantes modificadas, en ella se

visualiza el punto maximo del incremento del area superficial de las cenizas volantes

modificadas.

Figura 28

Grdfica de contornos estimada para el incremento del area superficial
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Las condiciones optimas de operacion en el proceso de la modificacion de las cenizas
volantes fueron: concentracion de NaOH 1,93 M, tiempo de agitacion 61,52 minutos y 33,92

m?/g de area superficial.

4.3.5. Analisis de influencia de la concentracion y tiempo de agitacion
La figura 29 muestra la grafica que representa la influencia de la concentracion de
NaOH y del tiempo de agitacion, en el incremento del area superficial de las cenizas volantes

modificadas.

Figura 29

Influencia de la concentracion y tiempo de agitacion en el incremento del area superficial
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Con respecto a la influencia de la concentracion de NaOH en el incremento del area
superficial, inicialmente se incrementa levemente hasta un méaximo luego disminuye
moderadamente hasta llegar a 2,5 M de concentracion. En cuanto tiempo de agitacion, en el
inicio se incrementa notoriamente hasta un maximo luego disminuye hasta un minimo a los 90

minutos de agitacion.
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4.4. Respecto a la remocion de iones Cd (II)

Para esta etapa, se utilizé la ceniza volante modificada con el mayor valor de area
superficial, siendo de 33,99 m?/g correspondiente a la muestra 7 (BETCVM-7).

Conforme a la tabla 18 se describen los resultados de la remocion de iones Cd (II) de
acuerdo al disefio factorial del tipo 32; en ella se evidencia que el mayor grado de remocion de
Cd (II) se presenta en la muestra 8 (RCd-8) con un 99,75 % y con condiciones de operacion
favorables de 30 minutos y 600 rpm de velocidad de agitacion. En el anexo C se tiene los
resultados de la concentracion inicial de la solucion de iones Cd (II) y la concentracion final

luego del proceso de remocion.

Tabla 18

Resultados de la remocion de iones Cd (I) segun el diseiio factorial 3°

Tiempo de agitacion  Velocidad de [Cd**]1+ % de remocion
Muestra (min) agitacion (rpm) ppm de [Cd*]
RCd-1 30 400 0,31 99,72
RCd-2 30 800 0,29 99,74
RCd-3 60 800 0,33 99,70
RCd-4 90 400 0,31 99,72
RCd-5 90 800 0,33 99,70
RCd-6 90 600 0,40 99,64
RCd-7 60 600 0,35 99,68
RCd-8 30 600 0,28 99,75
RCd-9 60 400 0,38 99,65

Nota. La nomenclatura RCd-x, significa remocion de iones cadmio iones (II) en la muestra x
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El pH inicial de la soluciéon de iones Cd (II) fue de 5,44 y el pH promedio de las
soluciones remanentes en el proceso de remocion fue de 7,61. En el anexo D se detallan las
masas utilizadas de las cenizas volantes modificadas y los resultados de pH para cada ensayo

de remocion.

4.5. Respecto a la influencia de tiempo y velocidad de agitacion
El nivel de influencia de las variables tiempo y velocidad de agitacion en la remocion
de iones Cd (II), optimizacidon y otros efectos, se evaluaron en funcidon al porcentaje de

remocion por la metodologia de superficie respuesta (MSR).

4.5.1. Anadlisis de varianza para el porcentaje de remocion

Para el porcentaje de remocion de iones Cd (II) el ANOVA se detalla en la tabla 19,
segun esta tabla se observa que particiona la variacion del porcentaje de remocion de iones Cd
(IT) en piezas independientes para cada uno de los efectos, probandose estadisticamente la
significancia para cada efecto comparando su cuadrado medio versus el estimado del error
experimental. En ello se detectd, que cero efectos presentan un valor-P menor que 0,05,
mostrando que son significativamente diferentes del valor de cero con un grado de confianza

del 95,0 %.

Asi mismo, el estadistico R-Cuadrado sefiala que el modelo, asi corregido, explica
65,49 % de la variabilidad en el porcentaje de remocion de iones Cd (II). Para el estadistico
R-cuadrado ajustada, considerado el mas adecuado para contrastar modelos con diferente
numero de variables independientes, es 7,99 %. Adicionalmente el error estandar del

aproximado muestra que la desviacion estandar de los residuos es 0,0362093.

El error central absoluto (MAE) de 0,018518 es el valor promedio de los residuos. El
estadistico de Durbin-Watson (DW) prueba los residuos para determinar si se dan alguna

correlacion significativa basada en el orden en que se presentan los datos. Puesto que el valor-
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P es mayor que 5,0 %, no hay informacion de autocorrelacion serial en los residuos con un

grado de significancia del 5,0 %.

Tabla 19

Analisis de varianza para el porcentaje de remocion de iones Cd (Il)

Fuente Suma de G Cuadrado F-ratio P-valor
cuadrados cuadrado medio

A: Tiempo 0,00375 1 0,00375 2,85 0,1894
B: Velocidad de agitacion 0,00041666 1 0,00041666 0,32 0,6123
AA 0,00245 1 0,00245 1,87 0,2651
AB 0,0004 1 0,0004 0,31 0,6192
BB 0,00045 1 0,00045 0,34 0,5991
Error Total 0,003933 3 0,0013111
Total (corr.) 0,0114 8

La carta estandarizada de Pareto de la figura 30 dado para el porcentaje de remocion de
Cd (II), confirma los resultados de ANOVA del nivel de significancia de las variables
independientes en la remocion de iones Cd (II), se observa que las dos variables, tiempo y
velocidad de agitacion no superan la linea vertical de significancia en 3.20; indicando que las
dos variables no tienen efecto muy importante en el porcentaje de remocion; sin embargo, se

sefala que el efecto tiempo supera a la velocidad de agitacion.
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Figura 30

Carta estandarizada de Pareto para el porcentaje de remocion de iones Cd (1)
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Los efectos de cada una de las interacciones evaluados en el porcentaje de remocion de
iones Cd (II) se dan en la tabla 20, ahi se detalla el error individual de cada uno de las

consecuencias ¢ interaccion de las variables independientes en el proceso de la remocion

Tabla 20

Efectos estimados para el porcentaje de remocion de iones Cd (1)

Efecto Estimado Error Estandar
Promedio = 99,6667 +/- 0,0269888
A: Tiempo = -0,05 +/-0,0295647
B: Velocidad de agitacion = 0,0166667 +/-0,0295647
AA = 0,07 +/- 0,0512076
AB = -0,02 +/- 0,0362093

BB = 0,03 +/- 0,0512076
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Los efectos de las dos variables involucradas en el porcentaje de remocion de iones Cd
(IT) dados en la tabla 20, presenta la siguiente caracteristica: la variable tiempo en el proceso
de remocion presenta efecto negativo de -0,05 %:; la variable velocidad de agitacion presenta
un efecto positivo de 0,0167 %; la interaccion tiempo por tiempo presenta efecto positivo de
0,07 %; la interaccion tiempo por velocidad de agitacion presenta efecto negativo de -0,02 %
y finalmente la interaccion velocidad de agitacion por velocidad de agitacion presenta un efecto
positivo de 0,03 %. Se afirma que, la variable tiempo de agitacion presenta mayor efecto con
0,0167 % en comparacion con el efecto negativo de tiempo con -0,05 %, todo ello referido para

el porcentaje de remocion de iones Cd (II).

4.5.2. Coeficientes de regresion para el porcentaje de remocion
Enlatabla 21 se reportan la informacion de los coeficientes de regresion para la variable

respuesta porcentaje de remocion de iones Cd (II).

Tabla 21

Coeficientes de regresion para el porcentaje de remocion de iones Cd (11

Coeficiente Estimado
Constante 99,9067
A: Tiempo -0,0045
B: Velocidad de agitacion -0,000308333
AA 0,0000388889
AB -0,00000166667

BB 3,75x10°7
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Los datos del disefio experimental se ajustaron al siguiente modelo de regresion:
y = 99,9067 - 0,0045x; — 0,000308333x> + 0,0000388889x:> -
0,00000166667x1x2 + 3,75x10°7 x»%
Donde:
y: porcentaje de remocion de iones Cd (II).
X1: tiempo.
x2: velocidad de agitacion.
4.5.3. Superficie de respuesta para el porcentaje de remocion
En la figura 31 se visualiza en forma tridimensional el diagrama de superficie respuesta
para el porcentaje de remocion de Cd (II), se observa la maxima remocion de iones Cd (II); asi
mismo, se muestra la distribucion del porcentaje de remocion en funcion de tiempo y velocidad

de agitacion.

Figura 31

Diagrama de superficie de respuesta para el porcentaje de remocion de iones Cd (I1I)
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4.5.4. Grdfica de contornos para el porcentaje de remocion
Los valores de tiempo y velocidad de agitacion del resultado optimizado para el

porcentaje de remocion de iones Cd (II) se reportan en la tabla 22.

Tabla 22

Resultado optimizado para el porcentaje de remocion de iones Cd (11)

Factor Bajo Alto Optimo
Tiempo (min) 30 90 30,0
Velocidad de agitacion (rpm) 400,0 800,0 800,0

En la figura 32 se reporta la grafica de contornos, en ella se visualizacion el punto
donde se maximiza el porcentaje de remocion de iones Cd (II), y las condiciones 6ptimas de

operacion en el proceso de remocion.

Figura 32

Grdfica de contornos estimada para el porcentaje de remocion de iones Cd (1)
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Las condiciones Optimas en el proceso de remocion fueron de 30 minutos de tiempo de
agitacion, 800 rpm de velocidad de agitacion y 99,76 % de remocion de iones Cd (II).
4.5.5. Anadlisis de influencia del tiempo y velocidad de agitacion

En la figura 33 se tiene la grafica que sefiala la influencia del tiempo y de la velocidad

de agitacion en la remocion de iones Cd (II).

Figura 33

Influencia de tiempo y velocidad de agitacion en el porcentaje de remocion
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Con respecto a la influencia del tiempo de remocion, el % de remocion disminuye
notoriamente hasta un minimo luego de ello incrementa hasta llegar al tiempo de 90 minutos.
En cuanto al a la velocidad de agitacion, en el inicio disminuye levemente hasta un minimo

luego se incrementa a un maximo hasta llegar a 800 rpm.
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V. DISCUSION DE RESULTADOS

Respecto a la hipotesis especifico 1: “La composicion mineraldgica y area superficial
permite la caracterizacion inicial de las cenizas volantes proveniente de la industria del cocido
de ladrillos”, por difraccion de rayos X se pudo caracterizar mineraldogicamente a la ceniza
volante en su condicion inicial, en la tabla 12 se evidencia que presenta dos tipos de minerales;
92,53 % de cuarzo (SiO2) y de 7,47 % de moscovita (KogNao2Feo,05Al2,95513,1010(0OH)»),
adicionalmente en el difractograma de la figura 6 para la ceniza volante presentan picos tipicos

que la identifican en el rango de 26 de 20° a 28°.

Con respecto a la caracterizacion de las cenizas volantes, autores como Yang et al.
(2019) usando DRX determinaron que las cenizas volantes presentan dos componentes
principales mullita y cuarzo; Igbal et al. (2019) con la ceniza volante estudiado, identificaron
dos componentes mayoritarios cuarzo y mullita; y Joseph et al (2020) al determinar las
propiedades fisicoquimicas de las cenizas volantes encontraron por DRX que esta constituido
por cuarzo y mullitas. Por tanto, la composicién mineraldgica es una forma de caracterizar un
material solido, en todos los analisis por DRX se demuestra que el cuarzo es un mineral que se
encuentra en las cenizas volantes, su presencia y alto contenido de SiO: le permite ser utilizado

como materia prima para obtener materiales adsorbentes.

El éarea superficial determinado por el método BET de la ceniza volante inicial fue de
8,59 m?%/g, algunos investigadores como: Amaya et al. (2005) reportaron 10 m?/g de area
superficial de la ceniza volante sin tratar; Parra-Huertas et al. (2023) encontraron un area
superficial de 6 m?g; Langauer et al. (2021) usaron dos tipos de cenizas volantes a partir de
dos tipos de carbones, sus areas superficiales fueron de 0,8 y 3,6 m?/g; Joseph et al. (2020)
reportan 2,0 m?/g de area superficial para la ceniza volante y Gjyli et al. (2021) reportaron en

su investigacion de 1,5 m?/g para el area superficial. Segun lo reportado y comparado con la
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literatura, el area superficial de la ceniza volante utilizada en la presente investigacion se
encuentra dentro del rango de los valores encontrados de las cenizas volantes. Por otro lado, en
latabla 11 se tiene resultados de la evaluacion de la capacidad de adsorcion de la ceniza volante
en su condicidn inicial, se evidencia que removio 20 % en promedio de iones Cd (II),

afirmamos que la ceniza volante en su condicion inicial posee propiedad adsorbente.

Considerando a la hipotesis especifica 2: “Las condiciones de operacion favorables
del tratamiento con NaOH a diversas concentraciones y tiempos de agitacion permiten la
modificacion del area superficial de las cenizas volantes para mejorar la capacidad de
adsorcion”, a través del disefio factorial del tipo 32 y segtin los resultados dados en la tabla 13,
se evidencia que la muestra 7 (BETCVM-7) ha sufrido la modificacion del area superficial y
presenta el valor mas alto de éarea superficial con 33,99 m?%/g, resultado que nos permite
determinar las condiciones de operacion favorables en la modificacion del area superficial;
siendo de 2,0 M de concentracion de NaOH y 60 minutos de tiempo de agitacion. Por
metodologia de superficie respuesta se determind las condiciones de operacidon 6ptima; siendo
de 1,93 M para la concentracion de NaOH, 60,52 minutos de agitacion y de 33,92 m?/g de area

superficial.

En cuanto a la modificacion quimica de las cenizas volantes, en la tabla 12 se presentan
los resultados de la composicion mineraldgica. En la referida tabla se observan que, las
muestras de cenizas volantes modificadas DRX-1 y 7 presentan 05 minerales; las muestras
DRX-2, 3, 4, 5, 6 y 8 presentan 04; y la muestra DRX-9 presentan solo tres. Adicionalmente,
se encontro que las muestras DRX-1, 3, 5, 6, 7 y 8, formaron zeolitas en pequefias cantidades;
la muestra DRX-4 formo la zeolita Faujasita; y las muestras DRX-1, 2, 4, y 9 formaron sodalita.
Con respecto a la formacion de nuevas fases cristalinas y de zeolitas; segin Joseph et al. (2020)
afirma que la formacion de zeolitas o nuevas fases cristalinas, se da cuando las fases amorfas

después del envejecimiento se reorganizan y luego de ello se da la nucleacion para el
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crecimiento y formacidén de nuevos cristales; finalmente Ren et al. (2018) sefiala que el
aluminosilicato amorfo y las fases cristalinas insolubles se transformaron completamente en

zeolita A con una alta cristalizacion del 94 %.

La ceniza volante modificada de mayor éarea superficial fue de 33,99 m?/g
correspondiente a la muestra 7 (BETCVM-7), valor que se increment6d en un factor de 4
comparado con la ceniza volante en la condicion inicial. Segliin estudios realizados en la
obtencion de materiales adsorbentes a partir de cenizas volantes: Ren et al. (2018) obtuvieron
zeolita A monofésica con un area de superficie de 43,7 m?/g mediante el método hidrotermal
de fusion alcalina; Wulandari et al. (2019) obtuvieron zeolita A con tratamiento inicial de
fusion alcalina seguida de un método hidrotermal, que mostro un area superficial de 37,12
m?/g; Igbal et al. (2019) sintetizaron zeolita 4A en fase pura a partir de cenizas volantes de
carbon, los andlisis del area superficial mostraron un area de 122 m?/g y Makgabutlane et al.
(2020) mediante tratamiento en microonda y ultrasonido obtuvieron sodalita en fase pura con un
area superficial de 16 m?/g. Como se observa en los tratamientos efectuados a la ceniza volante
en las diversas investigaciones, se obtuvieron valores diferentes de area superficial, por lo que
afirmamos que el tratamiento en medio térmico alcalino de las cenizas volantes, provoca la

modificacion del area superficial de las cenizas volantes.

Referido a la hipotesis especifica 3: “El analisis de la concentracion de NaOH y
tiempos de agitacion nos permite conocer la influencia en la modificacion del area superficial
de las cenizas volantes”, por la metodologia de superficie respuesta se analizo la influencia de
la concentracion NaOH y del tiempo agitacion en la modificacion del area superficial. La
influencia de ambas variables se visualiza en la figura 29; ahi se observa que, al aumentar la
concentracion de NaOH hasta el segundo nivel, se incrementa el area superficial hasta un
maximo, luego de ello disminuye hasta llegar al nivel 3. La influencia del tiempo de agitacion

presenta la misma caracteristica, al pasar del nivel 1 a 2, el area superficial se incrementa hasta
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un maximo luego disminuye hasta llegar al nivel 3. De acuerdo a Gonzales et al. (2014),
encontraron que la concentracion de NaOH y el tiempo de la reaccion son factores mas
importantes en la modificacion de las cenizas volantes para la obtencion de materiales
adsorbentes (incluido la formacion de zeolitas). Concluimos que ambas variables
independientes tienen influencia positiva en el incremento del area superficial de las cenizas
modificadas; asi mismo, seglin resultados y a la informacién de otros trabajos muestran que el
hidroxido de sodio (NaOH) es un agente activador importante en la modificacion hidrotérmica

de las cenizas volantes.

Concerniente a la hipétesis especifico 4: “Usando cenizas volantes modificadas las
condiciones de operacion favorables de tiempo y velocidad de agitacion permite un alto grado
en la remocion de Cd (I1)”, segun los resultados de la tabla 18 de la remocién usando cenizas
modificadas, se evidencia que la muestra RCd-8 presenta un alto grado de remocion de iones
Cd (IT) siendo de 99,75 %, bajo las condiciones de operacion favorable de: 30 minutos y 600
rpm de velocidad de agitacion. Por metodologia de superficie de respuesta se determind que
las condiciones 6ptimas de remocion fueron de 30 minutos, 800 rpm y 99,76 % de remocion.
Segun resultados de la tabla 11 sobre la remocion de las cenizas volantes en su condicion inicial
se removid 20 % en promedio de iones Cd (II; usando la ceniza modificada se logré incrementar
en 5 veces el grado de remocion de iones Cd (II). En cuanto a la remocion de iones metalicos
usando cenizas volantes para la obtencion de materiales adsorbentes: Yang et al. (2019),
obtuvieron zeolita 4A pura utilizando cenizas volante, evaluaron la eficiencia de la eliminacion
de Cu?* en solucion acuosa por la zeolita sintetizada; He et al. (2020), utilizaron cenizas de
carbon mineral para sintetizar una nueva zeolita tipo A, el cual fue altamente eficiente como
adsorbente, eliminaron hasta el 94 % de iones Ni? en aguas residuales y Joseph et al. (2020)
obtuvieron zeolita del tipo FAU preparadas a partir de cenizas volantes de carbon, demostraron

la eficacia de la zeolita para la adsorcidon de iones de metales en el orden: Pb (II) > Cu (II) >
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Cd (IT) > Zn (II) > Co (II). Como se ha descrito, las cenizas volantes son materiales de partida
para la obtencion de materiales adsorbentes y de zeolitas, las cuales son aplicados en la
remocion de metales pesados en efluentes liquidos; con este tipo de aplicacion se cumple con
uno de los objetivos de la economia circular, de dar un valor agregado a un material considerado

como contaminante solido.

Respecto a la hipotesis especifico 5: “El analisis del tiempo y velocidad de agitacion
nos permite conocer la influencia en la remocion de Cd iones (II) usando cenizas volantes
modificadas”, de acuerdo a los resultados experimentales utilizando ceniza volante modificada
se removio el 99,75 % de iones Cd (II); por metodologia de superficie respuesta, se obtuvo
resultados del analisis de la influencia del tiempo y velocidad de agitacion en la remocion de
Cd (II). En la figura 33 se visualiza la influencia del tiempo y velocidad de agitacion en el
porcentaje de remocion de iones Cd (II). En caso de la variable tiempo de remocion: si se
incrementa en los dos primeros niveles el porcentaje de remocioén disminuye drasticamente
hasta un minimo, y con el tercer nivel de tiempo el porcentaje de remocion se incrementa
levemente. Respecto a la influencia de la velocidad de agitacion, cuando esta se incrementa
hasta el segundo nivel el porcentaje de remocidon disminuye levemente; y cuando se llega al
tercer nivel, el porcentaje de remocién aumenta notoriamente. Segun los resultados obtenidos,
la influencia individual de la velocidad de agitacion, presenta mayor efecto de influencia en el

porcentaje de remocion de iones Cd (II).
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VI. CONCLUSIONES
La caracterizacion de las cenizas volantes por difraccion de rayos X identifico dos tipos
de minerales, con 92,53 9% de cuarzo (SiO2) y de 7,47 % de moscovita
(Ko,sNao2Feo,0sAl2,05513,1010(OH)2), segun su difractograma presentan picos tipicos que la
identifican y de 8,59 m?/g de 4rea superficial determinado por el método BET.
Las condiciones de operacion favorable para la modificacion de las cenizas volantes,
siendo de 2,0 M para la concentracion de NaOH, de 60 minutos de agitacion y 33,99 m?/g
de area superficial; y por la metodologia de superficie respuesta (MSR) se determiné las
condiciones Optimas de operacion siendo de: 1,93 M de la concentracion de NaOH, de
61,52 minutos de tiempo de agitacion y de 33,92 m?/g de area superficial.
Por la metodologia de superficie respuesta (MSR) se analizé el nivel de influencia de la
concentracion de NaOH y tiempo de agitacion en la modificacion del area superficial de
las cenizas volantes; ambas variables presentan el mismo tipo de influencia, sin embargo,
la variable concentracion de NaOH presenta mejor influencia debido a que el area
superficial no logra llegar a un valor minimo.
Las condiciones de operacion favorables en la remocion de iones Cd (IT) fue de: 30 minutos
de remocion, 600 rpm de velocidad de agitacion y de 99,75 % de remocién; y por la
metodologia de superficie respuesta (MSR) se determiné las condiciones dptimas, siendo
de: 30 minutos, 800 rpm de velocidad de agitacion y 99,76 % de remocion.
Por la metodologia de superficie respuesta (MSR) se analizé el nivel de influencia de
tiempo y la velocidad de agitacion en el grado de remocion de iones Cd (I1); se encontrd
que ambas variables presentan influencia, el primero presenta influencia negativa y la
segunda, influencia positiva, siendo la variable velocidad de agitaciéon la que tiene mejor

influencia para el incremento del porcentaje de remocion.
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Las condiciones de operacion favorable en la modificacion del area superficial fue de 2 M
60 minutos y 33,99 m?/g de area superficial; y para el proceso de remocion fue de 30
minutos, 600 rpm de velocidad de agitacion y de 99,75 % cumpliendo asi el objetivo
general de la investigacion, el cual constituye un aporte al desarrollo de la economia
circular dentro de la industria del cocido de ladrillos y es consistente con el fin del objetivo

12 de Desarrollo Sostenible, sobre la produccion y consumo responsable.
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VII. RECOMENDACIONES

Evaluar la modificacion quimica de la fraccion gruesa de las cenizas de la combustion del
carbon mineral con soluciones de NaOH, para la obtencion de materiales adsorbentes.
Utilizar las cenizas volantes como materia prima en la obtencion de zeolitas y otros
materiales adsorbentes de mayor area superficial utilizando pequefios reactores de acero
inoxidable a temperatura y presiones altas.

Caracterizar a las cenizas volantes y las modificadas, por técnicas mas especializados
como fluorescencia de rayos X (DRXF), microscopia electronica de barrido (SEM),
espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR), analisis térmico diferencial
(DTA), termogravimetria (TG) entre otras técnicas de caracterizacion.

Utilizar las cenizas volantes de fondo producidas en la industria del cocido de ladrillos de

la region de Ayacucho para su aplicacion en la obtencion de materiales adsorbentes.
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1. INTRODUCCION

A soliciud del Miro. Ledgn Fernando Pérez Chauda, se realizaron 09 andlisis de difraccion de
rayos X de acuerdo a la solicitud N* 004-2020-INGEMMET/DN-ATTIG [Ref: Carta N® 020-2020-
UNSCH-FIQM/D), obteniéndose 09 difractogramas (1 por cada analisis) los cuales fucron
analizados, identificando las fases aristalinas (minerales) en la muestra.

1. Objetivo
Identificar y cuantificar los mincrales presentes on las muestras de la solicitud N® 004-2020-
INGEMMET/DL-ATTIG, por medio de la téonica de Difraccion de Rayos X,

2. Ensayos

La técnica de Difraccion de Rayos X por el método de polvo es utilizada para la identificacion
v ouantificacion de fases cristalings (minerales). Los compuestos sin estructuras definidas
(amorfos) no pueden ser estudiados ni cuantificados por esta tecnica.

Una Torma de expresar la afraccion de rayos X en matenakes cnstalinos es mediante ka Ley
de Bragg, condicion para gue una familia de planos paralelos, regularmente separados en
un cristal, refleje un haz de rayos X incidente (Fig. 1). Cada matenal anstaline tene una
estructura atdmica Garacteristica, por lo @no, diftecaran los rayos X en un patron
caracteristico (nico, conoddo como difractograma o patron de difraccion.

Esta ley es expresada por la reladion:

Figura }°1: Beflexion de Bragz mediante planos reticulares cuq.

A =2dusenB
Dorde:
A es la longitud de onda de la rediadon inddente, 15406 A ya que contamos con
tubo de rayos X de Cu.
[ es el valor de los espadados reticulares de las fases aristalinas presentes.
seng: e5 el seno del angulo de difracoon.
1LjPpagina

o

EL Pert Primero |
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Luego de la irradiadion de la muestra en polvo con rayos X, en un rango angular de barrido
determinado, se obtiene un granoo llamado difractograma, en donde e eje X son los
angulos de incidencia de la radiacion a la muestra [exprezado en grados) v &l eje ¥ es Ia
intensidad de la radiacion difractada [expresada en cuentas). En el difractograma se
presentan picos de intensidad los cuales son producto de una Interferemda constructiva
producida por los planos reticulares de las fazez cristalinas, donde =e cumple |a ley de Bragg.

Esia teonica como s= menoond antenormente solo permite dentificar y cuanifcar
estructuras cristalinas (ordenadas), es dedir se podra indicar la presencia de material no
estructurado (amorfo). La cuantificedion de los minerales presentes en cada muestra es
calculada con respecto a la fracdon cristalina de la muestra, sin considerar el componente

amorfo presente.

3. Condidones de medicion

Se realizo en un difractometro marca SHIMADZU, modelo XRD-7000, de amodo de cobre,

segin las siguientes condiciones:

Tabla N*® 01. Condiciones de medicion

Tubo de Rayos X

Tipo de anodo Cu

Energia 40 kW, 30maA
Condiciones de Medida

Rango de Barmnido 3" -70°
Paso 0.02°
Tiempo por paso 065

PROCEDIMIENTO

1_- Irradiscion.

Se polocd las muestras pulverizadas a malla -400, en su respectivo poramuestras, para
luego Introducirio en el equipo e Iradiarias segun las condiciones de medidas mencionadas,

por un periodo aprocdamado de 35 min

2.- Identificacion y Cuantificacion.

Para la identificacion sa utilizd la base de datos PDF4+ version 2020, y ce aplics & maétodo
RIR [Reference Intensity Ratio) para la cuamtificacion utilizando el software Sleve+ de la

ICDD [Intermational Center of Diffraction Data)

3.- Estandar de Referencia Certificado.

Para el analisis de muestras por difraccion de rayes X se utiliza el polve de silicio de codigo
640e, el cual es un patron de referenda certificado por National Institute of Stardards &
Technology (MIST), el cual nos permite verificar la posidon vy forma de los picos de
difracddn. Esto nios permite verificar si los goniometros estan calibrados y s los parametros

en &l arreglo experimental son optimos.

2Z|jragina
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Se werifico los sigulentes valores de la posicion de los picos:

A=0.154055929 nm

-
=1

n

113

Tabla N* 03. Valores de posicion de picos del estandar de referencia.

Fi=]

28.4

47.3

56.1

69.1

76.3

BB.O

949

106.7

1141

[ RS TRl Y LR LR A S

B [ R0 | ] b | B |3 | | | |
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DRX-0 (Ceniza volante inicial)

N Mineral Formula %
0l Cuarzo Si0, 92,53
0z Meoscovita Ka.sMap 2Fen paflz 25513 10 OH)2 747
DAE-] LG PERED
oL I="1 N 1
DRX-1
N |Mineral Formula %
01 [Cuarzo Si02 30,69
02 |Moscovita  |KosMaozFeoosAlzesSis1Owl0H): 4,23
03 Gismondina |Mazal:Sig0se. 12H:0 24 35
04 |Sodalita [N, 2= Ky ogCas 23) (SIAIOL)[(Si0L)o 77 (COs)o 5Close | 17,98
05 [Sodalita NagAl, (Si0,)<Cl, 14,81
06 [Zeolita NaSiAlO, 7,94
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D242 IECRIPERED
DRX-2
N Mineral Farmula ¥
0l Cuarzo Si0; 4536
02 Moscovita Kulawﬂulz FEulmAI;gj-S-I]\LDm{DH]z 4,':”.
03 Gismondina Macdls5ip0:: 12H:0 1921
04  [Sodalita NagAls (5i0a)Clz 31,42
BFE LEOM FERED
DRX-3
N [Mineral Formula %
01 |[Cuarzo S0, 44 B9
02 |Moscovita  |KgaNap aFeg ey asSi . 0h0[OH), 6,03
03 Gismondina |MNasbls5ig0s:. 12H: 0 35,61
o4 Zeolita Masials 13,47
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DRX-4

N® Mineral Formula ¥
0l Cuarzo S0 45,37
02 Moscovita Kulumﬂulz FEulm.ﬁ.lz‘gjs-lz._j_Dm{DH]z 4,58
03  [Sodalita NagAls (5i04)eCl: 40,43
04 Faujasita MagaflizSiyz0e 6H O 832
RS LEGH FERED
DRX-5

' Mineral Formula ¥
01 Cuarzo 50, 58,92
02 Maoscovita KasNagz FEu.m.ﬁ.L;g:ps-la.,iDm{DH]z 18,45
03 Gismondina NaegAlsSiwDsz2. 12H0 16,14
04 EEDHE H.ga.asz.uu tﬂlgu,qSimLEGuq.:l 5_,4'9
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RINGEMMET

HRTITUAN GROLSMIES. MINETL 7 WAL LA O

PR L FLRED

DRX-&
N Mineral Formula %
01 Cuarzo 510 69,39
02 Moscovita Ka,aMan zFen mmhlz 255131000 OH) 2 12,24
03 Gismondina MaghlsSinlsz. 12H:0 10,21
04 Zeolita MaSialOs 8,16

D1 E P

DRX-7
N Mineral Formula %
01 Cuarzo 5i0; 4348
02 Moscovita Ka.aMan zFen pmAlz 2513 100 OH) 2 421
03 Gismondina MasAlsSiw0s 12H:0 32,26
04 Zeolita Kza78055 76512 2005 18,23
05 Caldta CaCOs 182
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ARINGEMMET

AT POl SR L0, MaNEAD ¥ T L AN O

DFE-§ LB PERET

DRX-8
N Mineral Farmula %
01 Cuarzo S0, 4753
02 Moscovita Ka,zMan 2Fen pafils 52513100 OH)2 451
03 Gismondina MaghlsSin0e 12H0 35,97
04 Zenlita Kzz.32Hz e [Alsg 251101 6032a) 11,95

[CEERT= S rTe]

!:I: ]

DRX-9
N Mineral Farmula %
0l Cuarzo S0z 47,12
02 Moscovita Ka,aNag,2Feppafilz 255131 010{OH)z 1,92
03 Sodalita MazAls (S5i04):Clz 50,96
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ANEXO B

Muestra BETCW-0

Relative Pressure

Absolute Pressure

Cluantity Adsorbed (cm?/fg

{e/p°) (mmHg] STP)
0.003609151 2.742954731 -0.032072807
0.007347914 5.584414482 0.130459407
0.012068423 9.172001839 0.500266272
0.016966758 12 89473629 0.969925621
0.028068625 21.33215523 1.537860173
0.039239507 208220253 1.644544581
0.044504387 33.82333374 166834158
0.050677375 38.51480484 1.710605914

0.07297819 55.46342468 1.794286194
0.09575882 72 77670288 185743927
0.118655687 90.17832184 1.928402874
0.141442259 107.4961166 2.033144968
0.164175013 124.7730103 2.106121329

0.186809178

141.97459756

2.159092026

0.209525893

159.2419586

2.253045313

0232206325

176.4768066

2.360971248

0255047889 193.8363953 2.412931352
027783428 2111540527 249253531
0300552167 2284196472 2.595490852
0.369085091 2805046692 2.802653879
0.437568665 332.5521851 3.093148108
0.506491892 384.9338379 3.358790376
0.574850303 436.8862305 3.686863379
0.643094916 488.7521362 4.095879579
0711705981 5408965454 4. 628362714
0779517747 592 7374878 5.353738539
0848780742 645.0733643 5.547841869
09165962634 696.8916016 S.048568088
0.985639151 749.0857544 22 _B9B27925
0.917458464 697.2684326 1039453022
0849212486 645 4014893 7428837604

0.780459113

5931489258

6.066920816

0.436996219

3321171265

3.313751983

0.369958376

281.1683655

3.088260772

0.300036701 228.0278931 2.88781084
027503881 209.0294952 2.843102471
0.251397283 191.0619354 2.824812395

0226315027

1719934202

2.773518934

0200070371

1520534821

2.740541931

BET Surface Arsa:
t-Plot micropore volume:

BJH Adsorption average pore diameter (4W/A):

8.5918 m*/g
-0.000114 cm®/g
1564941 nm
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Muestra BETCWVMV-1

Relative Pressure

Absolute Pressure

Cuantity Adsorbed [cm?/fg

{(p/p°) (mmHg) STP)
0.009982252 1.011451936 298171926
0.030719473 3.112651388 3.389726318
0.051517788 5220041078 3.61139104
0.072430852 7.339057775 3.76840064
0.0931447828 9.437897904 3.963971085
0.113667207 11.51733248 4028163253
0.134491931 13.62739809 4.09489083
0.155352663 15.74111228 4 206424032
0.175882841 17.82133313 4286307521
0.196760552 19.93676837 4324608811
0.217258534 22.01372614 420298571
0.238161529 24.13172262 4217659596
0.259059745 26.24923492 4 258187217
0.279702357 28.34084506 4.370213439
0.300527914 30.45099302 4476528139
0.376441915 38.14298611 4640051802
0.452937959 458939496 4 829963343
0.52927997 53.62930565 5 061740514
0.605106153 £1.31239547 5.435047323
0.681167281 £9.01229113 5698055029
0.757308792 76.73433227 £.302838298
0.833598802 B4 46441938 7.027554317
0.909658412 92.17116042 8.203641951
0.985679787 99 87402808 11.29858572
0.923504264 93.58321096 9184453183
0.861502316 87.29174286 7.697187298
0.799057007 80.9644704 6.852344076
0.73700417 74 67696518 6.278204546
0.674666716 £2.36062118 5 74429771
0.612615204 £2.07325023 5 404594567
0.549161402 55.64379295 5.198752491
0.486517495 49 29639682 4. 764017967
0.425834897 43.14773113 4617153979
0.363562333 36.83796211 447453218
0.301220382 30.52116242 4.434423102

BET Surface Area:

13.7455 m¥/g

t-Plot micropore volume:

0.004762 cmfg

BJH Adsorption average pore diameter (4V/A):

7.3254 nm
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Muestra BETCVIV-2

Relative Pressure

Absolute Pressurs

CQuantity Adsorbed (cm?/g

{p/p°) (mmHg) STF)
0.003523961 2731410265 -0.159981361
0.007607798 5781926155 0.001742179
0.012448838 9.461116791 0.472281977
0.017361867 13.19501877 1.072960692
0.028120799 213718071 2.306320854
0.039046162 2967508316 2 428894872
0.045024651 34.21873474 2.475412939
0.050335924 38.25530243 2.506843194
0.073357286 55.75153732 2.656340638
0.095206097 72.88863373 2.786732389
0.11874485 90.24608612 2.925899362
0.141466532 107.5145645 3.012187895
0.164208523 124.7984772 3.05915261
0.186895712 142.040741 3.125302423
0.209366086 159.1182251 3.155241938
0.232235216 176.493764 3.234116249
0.255028744 193 8750458 3.288520664
0.277927238 211.2247009 3.442870057
0.300676005 228.5137634 3.564807109
0.369124242 280.5344238 3.849396897
0.437723541 332.6698914 415439317
0.506678652 385.0757751 4 538061782
0.574889093 436.9157104 4911433539
0.64309343 488.7510071 5340959896
0.711883304 541.031311 6.069656404
0.779917747 592.7374878 7.026138392
0.848945634 £45.1992188 8.786841069
0.917038044 £96.9489136 13.08090329
0.985665894 749.1060791 32.10190355
0.917463684 £97.2723999 16.00449104
0.849213931 545 4025879 10.26177885
0.780440963 593.1351318 7.884685394
0.437036976 332.1481018 4430285853
0.368547179 280.0958557 4.155348234
0.300004678 228.0035553 3.903402411
0.275087015 202.0661316 3.865298289
0.250058566 190.0445099 3.809318564
0.226317657 172.0014191 3.766446242
0.2000456921 152.0356598 3.7114438

BET Surface Area:

10.8966 m?/g

t-Plot micropore volume:

0.002229 cmfE

2JH Adsorption average pore diameter (4V/A):

9 .756 nm
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Muestra BETCVIM-3

Relative Pressure Absolute Pressure Cluantity Adsorbed [cm?/g
(p/p") {mmHg) STP)
0.00996343 1.002544744 3. 480509585
0.030950463 3.136056451 4 120476024
0.05125873 5.19379201 4 323017144
0.072139594 7.308546137 4453616213
0.092846439 9. 407667636 4 635648861
0113719549 11.522636 4 FR1D66237
0134292813 13 60722254 4 858535579
0155207694 1572642334 4 91407564
0175709795 17.80379916 4 995649889
019670113 1993074673 §.113744585
0217193644 2200715116 5. 241791554
0237928892 24 10815074 5.320606726
0258743045 26.21714527 5.389852705
0279577034 2B 328144972 5. 499358913
0300329771 3043092121 5. 6392030364
0376389915 3813771718 5.944823614
0452770715 45 87700356 6323295466
0.5291061 53.61168828 6. 7TT7BETIES
06050519584 61.30690683 7259102251
0680205071 68.99272267 7.B97578889
0757283261 76.73174459 8821835226
0833462765 84 4506347 1028104262
0909368495 92 14178457 1315866918
(0.985593454 99 86528043 1965309298
0923676019 93.59149479 1569242356
0861437426 B7 28516788 12 77799208
0798266016 8095525077 10.73764696
0736932212 7466967411 9 371616876
0674565687 68.35038439 8 430288786
0612511846 62 06277746 7.785444658
0549156631 55 64330878 7.260935755
0486859091 49 33100905 6694272003
04257786 43.14202684 6.369313276
(0.363533582 36.83504594 6109201379
03011921812 30.51826756 5. 874606066
BET Surface Area: 17.3564 m*/g
t-Plot micropore volume: 0.003388 cmfg

BJH Adsorption average pore diameter (4V/a):

94173 nm
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Muestra BETCWVM-2

Relative Pressure

Absolute Pressure

Cluantity Adsorbed (cm?/g

(p/p") (mmHg) 5TP)
0.002803247 2 130467415 4 668824156
0.007180161 5 456922531 491831123

0.012103097

9.198353767

5423113813

0.017219707

13.08697701

6.042470169

0.028146556 21.39138222 7.970603731
0.039374733 2992479706 8.264846881
0.04517622 34.53392715 8.411273799
0.050631142 38.47966766 8.486338398
0.073349857 55.74589157 8.736753934
0.095981889 72.94623566 8.984686216
0.11865404 90.17707062 9.168338798
0.141582609 1076027832 9.350925684
0.164351845 124907402 9.545060422
0.1856545724 142 0787506 9.747476262
0.209473901 15920016548 9.92B875986

0.232363831

176.5965118

10.12223608

0.255165281

193.9256134

10.36551499

0.277866825

2111787872

10.53114038

0.300673478 228.5164032 10.72033582
0.369188971 2805836182 11.39652962
0437710973 3326603394 12.18145494
0.506587018 385.006134 13.12030698
0.574933183 436.9492188 14.19109785
0.6430017384 488.7497559 1557486132
0.711592182 540 8100586 17.366543955
0779500721 592 7245483 19.94200051
0.848799214 6450874023 23.98074769
0.916942797 6968765259 31.14294261
0.985625498 7450753784 32.57660413
0917510103 697 3076782 377917855
0.849180442 6453771362 27.19828269
0780409723 593.1113892 22.41064301
0.43837383 333.1686707 11.81279254
0.36992055 281.1386179 108486644
0.301412241 2290733032 10.10355594
0.27638329 210.0513 9. 854706552
0.251342633 191.020401 9.598533678
0226245149 1719485931 9.348572177

0.200066416

152 0504761

9.106825489

BET Surface Area:

32.6265 m*/g

t-PFlot micropore volume:

0.006578 cm?/g

BIH Adsorption average pore diameter (4V/A):

122266 nm
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Muestra BETCVIV-S

Relative Pressure Absolute Pressure Cuantity Adsorbed (cm?/g
lp/p°) (mmHg) 5TF)

0.010237017 1.037266037 3.095521077
0.031105172 3.1517323 3.594659936
0.051673156 5.235783806 3.808505222
0.072419955 7.337953638 3.971518087
0.093170387 9440491685 4 105162042
0113921637 1154311263 4 217473707
0134694521 13 64792558 4321415422
0155463941 157523876 4412217983
0176014087 17.8346316 4 453936689
0196882087 1994908222 4 564557614
0217463443 22 0344886 4 660524984
0.238206428 2414539133 4 765792702
0.259115882 26.254922393 4 852750519
0279928047 28.36371606 49499717

0.300658838 3046426401 5056442165
0.376677383 38.16684483 5.413933254
0452920291 45.89215939 5. 788901515
0.529393206 53.64077932 6.198851364
0.605322908 61.33435819 6.668901822
0.681259557 69.02864085 T.2T1882322
0757400754 76.74364954 T.927724675
0.833704979 84 475176596 B.7BO418237
0910195405 92 22567255 1067784184
0985872128 99.89351704 13.10505418
0923842902 9360840421 11.32301875
0.861549377 87.29651135 10.00015145
0799122218 8097107793 9 206625174
0. 737080624 7468471154 8514992782
0674737388 68.36778205 7.963019295
0.61268423 62.08024429 7.433465946
0549207467 55.64845973 6.974972229
0486894266 49 33457321 6.037207126
0425899144 4315424101 5.603921947
0363627544 36.84456964 5.297069229
0301306735 3052991211 4917433235

BET Surface Area:

15.6002 m?/g

t-Plot micropore volume:

0.002639 cm®fg

BJH Adsorption average pore diameter (4W/A):

64249 nm
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Wuestra BETCWIM-6

Relative Pressure

Ab=olute Pressurs

Cuantity Adsorbed (om?/fg

(r/E") (mmHg] 5TP)
0.010134814 1.026210301 3.853495129
0.030827 786 3.123626135 4.638713158
0.05161322 5.229710797 4 9829436172
0.072389904 7.334208742 5.232346831
0.092951183 8.418290951 5447309533
0113729447 11.52363893 5. 604820084
0.134514226 13.62965722 5756760254
0.15535712 15.7415539 5.917102788
0. 1758674582 17 61977686 6.065475582
0196764354 19.93715286 6.177163234
0217284634 2201637078 6.317028535
0.238136271 24.12915342 b.446806664
0.255031958 2624642346 6.576335678
0279727936 28.34343581 B. 714467373
030047226 30.44535801 6.330021783
0376560974 3B8.15504574 737555394
0.452853434 45 BBE53B504 7971015379
0525228291 53.62406526 §.555344545
0605235411 £1.32549254 9191652967
0.68109623 69.0121628 1007207221
0.757319721 76.73543895 1096937351
0833572004 £4.46190494 12 26653589
0909561398 92.1613305 14 18735575
0985763871 00 BRZ2SA 7RG 1244317411
0923745326 53.59851733 1502931256
0 861476055 87 28308154 13 OB6RE405
0.752083268 80.96713131 1185341842
0.737030431 7467962609 10.90538654
0674707674 6B.26477123 10.1033543
0612621307 62.07386867 9403417054
0.540105112 E5.63208B67 B.787240240
0.4868E3 38T 493314444 7 B3B6B4TY
0425832608 4314743521 7.3331898M
036360044 36.841B2323 G6.896148401
0.301243832 30.52353853 B.430563

BET Surface Area;

21.2539 mi/g

t-Plot micropore volume:

BJH Adsorption average pore diameter (4v/A):

0002798 crm?/fg
2.2397 nim
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Muestra BETCVN-T

Relative Pressure
{e/p")

Absolute Pressure
(mmHg)

Cuantity Adsorbed (cm? /e
5TF)

0.002760153

2.097716093

2.547065713

0.0071867656

5451942196

2 B70735534

0.012021533

9.136364937

3.537203287

0.017085638 12 98508453 437213465
0.028080017 21.34081268 6972552118
(0.039183371 2977936172 7.28378333

0.0446858651

3396337509

7.349373918

0.050495582

38.37664735

7.413345452

0.073267299 5568314743 7.816648854
0.095881 72 86956024 8.165851004
0118694325 9020768738 B 476525545

0.141524154

107 5583572

8.761781639

0164321789 124 8845526 9.058258385
0.1869601 142 0896759 93491020219
(.209501487 1592211304 9.66865164
(0.232334117 176.5739288 9.935429522
(0.255204412 193 9553528 10228208
(0.277961262 211.2505646 10.53158869
0.300680964 2285175323 10825867192

(.369224629

2806107178

11.70019875

0.437817463 332741272 12 66607735
(.506600711 385.0165405 13.80863122
0.574545068 436.958252 15.19712142
0.643137199 4887842712 16.98576107

0.711672733

540.8712769

19.46232634

(.780005445 592 8041382 23.16820652
(.848957584 645 2077637 29235778689
0917041176 696.9512939 41.50605881
0.8985839442 7492379761 7029212201

0917672408

697 4310303

49 88720938

(.849310865

645 4762573

36.53950259

0.78048914%2

593.1717529

28.06511568

0437011879

3321290283

12.53453793

(0.368524893

280.0789185

11.43053483

(.299980244 227 9B49854 10.53803943
0.27504672 200.0355072 10.24237491
0.250045828 120.0371034 9.9371504291
0.226387345 172 0543823 9.670581842

0.200032887

152 0249939

9.363041177

BET Surface Area:

33.9935 m¥/g

t-Plot micropore volume:

0.007208 cm/g

2lH Adsorption average pore diameter (4V/a):

12.79395 nm
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Muestra BETCVM-8

Relative Pressure Absolute Pressure Quantity Adsorbed (cm®/e
(p/p") (mmHg] STP}
0.010357053 1.049428647 3.998306875
0.031182608 3.159578489 4 781834457
0051793686 5.247996448 5.147911562
0072594146 7.355603558 5421177108
0.093118537 9435238006 5.584353616
0113859397 11.53680618 5.717495954
0134708395 13.64933131 5.873563404
0.155482603 1575427852 6.034381179
0175973471 17 83051613 6175403084
0196912786 1995219272 6.280570574
0217428107 2203020816 6. 418566806
0238217002 2413734349 5.540140473
0259113071 2625463812 6.693492395
02798606587 28 35689085 6894050455
0_300589812 3045726996 7.062976405
0376606228 38.15963514 7678943206
045296406 45.89659424 8.396198105
0529305358 53.63188112 9185633859
0605229789 61.32492293 1016105647
0681170092 69.01957593 115229319
0.757450305 76.74867029 1354763134
0533684178 84 47306939 16.26980231
09095994655 92 1651876 2001843282
0985826753 99 38891944 2619325559
0923779698 93.60200011 22 32949555
0.86lel74 87.30340368 18 99881207
0799177551 80 97668456 1622387896
073712359 74 68906542 13.93907929
0674806535 68.37478832 1210096275
0612711776 62.0830354 1072731355
0549195741 55.64727167 9 599554672
0486922013 49 33738467 84620816
0424578255 4302040189 7.591472927
0362340345 36.71414414 7011319354
0.301366505 30.535965834 64843599549

BET Surface Area:

21.7255 m*/g

t-Plot micropore volume:

0.002913 cm/g

BJH Adsorption average pore diameter (4V/A):

79506 nm
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IViuestra BETCVIV-9

Relative Pressure

Absolute Pressurs

Cluantity Adsorbed (cm®/g

(e/p°) (mmHg) STP)
0.010325517 1.046233273 3.968861731
0.03090737 3.131689998 4 608187685

0.051792034

5.247829124

2.034341771

0.072426629 7.339643156 5352731376
0.093069498 9430269135 5473608878
0.114011624 11 55223054 5581708436
0.134648955 13.64330865 5.718484362
0.155477815 15.75379333 5.8670597245
0176026816 17.83592137 5.954451421
0.196865242 19.94737541 6057759099
0.217326405 22 02769594 6. 098735699
0.238272155 24.14293182 0.223254025
0259062536 26.24951769 6265902822
0.279757329 28.34641808 0411322617
0.300677992 30.46620477 6.569251817
0.37678042 38.17728506 7.073119841
0453134758 45.91382019 7.653314481
0529478575 53.64942932 8130733342
0.605354791 61.33758872 8.836408509
0.681216672 69.0242956 9567124799
0757464841 76.75014315 10.49888086
(.833641213 84 4687159 11 65635525
0.909828025 92.188344651 13.39121617
028573496 99.87961844 17.31137541
092386306 9361044659 14 12167587
0.861501834 87.29169403 1217835329
0.799040543 80.96280224 108660136
0.7365941448 74.67060991 10.04407113
0674656115 68.35954705 9207985299
0.612582197 62.06990578 £.645749347
0.549205338 55.64824409 8.106655458
0486867844 49.33189a02 7.260248605
0425855536 43.14982243 £.838615406
0.363596344 36.84140828 6398082497
0.301239696 30.52311946 6.065404511

BET Surface Arsa:

20.2535 m*/g

t-Plot micropore volume:

0.004429 cmfg

BIH Adsorption average pore diameter (4W/A):

6.4925% nm
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ANEXO C
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INFORME DE ENSAYO

P23-0956

A SOLICITUD DE:
POR CUENTA DE:

ASUNTO:

CONTACTO:

TIPO DE MUESTRA{SE
CANTIDAD DE MUESTRA(SE

CARACTERISTICAS DE LAS MUESTRAS:

CONDICIONES DE RECEPCION:
FECHA DE RECEPCION:

FECHA DE EJECUCION DE ENSAYO:
FECHA DE REPORTE:
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3 RCeS 033
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Resultado de la remocion de iones Cd (ll) por el disefio factorial del tipo 32

LABORATORIO DE FISICOQUIMICA-FIQM-UNSCH

ANEXO D

Muestra | Tiempo Velocidad de [Cd*]¢ | Masade | pH final
(min) agitacidn (1rpm) ceniza (g)

RCd-1 30 400 0,31 0,5017 7.43
RCd-2 30 800 0,29 0,5018 744
RCd-3 60 800 033 0,5012 7,21
RCd-4 20 400 0,31 0,5021 7,90
RCd-5 90 800 033 0,5007 7,97
RCd-6 20 600 0.40 0,5019 7,87
RCd-7 60 600 0.35 0,5020 7,65
RCd-8 30 600 0,28 0,5010 7,38
RCd-9 60 400 0,38 0,5015 7,66

Promedio 0.33 0.5015 7.61

[Cd>} = 110 ppm (Método ICP-OES)

PH inicial = 5,44 (Método peachimetro) solucion sintética de iones Cd (II)
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ANEXO E
EQUIPOS UTILIZADOS EN LA INVESTIGACION

FOTO 1: DIFRACTOMETRO DE RAYOS X MINIFLEX DE LA MARCA RIGAKU

FOTO 2: EQUIPO BET-MICROMERITICS GEMINI-VII 2390 SERIE T
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FOTO 3: ESPECTROSCOPIA DE PLASMA ICP-OES TECNOLOGIA DUAL

VIEW CON VISION RADIAL Y AXIAL
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ANEXO F

GALERIA DE FOTOGRAFIAS DE LA INVESTIGACION

Foto 1: CENIZAS DE CARBON MINERAL
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Foto 3: CENIZAS DE CARBON MINERAL

Foto 4: TAMIZADO DE LAS CENIZAS
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Foto 5: LAVADO DE LAS CENIZAS VOLANTES

Foto 6: SECADO DE LAS CENIZAS VOLANTES
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Foto 7: PESADO DE CENIZAS VOLANTES PARA LA REMOCION DE Cd (II)
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Foto 9: FILTRADO DE LAS CENIZAS VOLANTES MODIFICADAS LUEGO
DE LA REMOCION DE IONES CD (II)

Foto 10: MUESTRAS DE CENIZAS VOLANTES PARA DETERMINAR
AREA SUPERFICIAL (BET) Y DRX




Foto 11: MUESTRAS DE SOLUCIONES REMANENTES DE IONES CD (II)
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MATRIZ DE CONSISTENCIA

ANEXO G

140

Condiciones de operacion favorables para la modificacion del area superficial de las cenizas volantes de la industria del cocido de
ladrillos para su aplicacion en la remocion de iones Cd (II)
Graduando: Leon Fernando PEREZ CHAUCA

PROBLEMA OBJETIVO HIPOTESIS VARIABLES METODOLOGIA
Problema general Objetivo general Hipotesis general Variable independiente
(Cuales deben ser las Determinar las Las  condiciones de Modificacién de la Tipo de investigacion:
condiciones de operacion | condiciones de operacion | operacion favorables permiten la Ceniza volante Experimental
favorables para la modificacion | favorable en la modificacion del | modificacion del area superficial Dimensiones Cuantitativa
del area superficial de las cenizas | area superficial de las cenizas | de las cenizas volantes de la | Caracterizacion de la ceniza Aplicada

volantes de la industria del cocido
de ladrillos para su aplicacion en la
remocion de iones Cd (IT)?

volantes de la industria de cocido
de ladrillos para su aplicacion en la
remocion de iones Cd (II).

industria del cocido de ladrillos
para su aplicacién en la remocion
de iones Cd (II).

volante (Area superficial y DRX).
Condiciones de concentracion de
NaOH y tiempo.

Niveles de  influencia  de
concentracion de NaOH y tiempo.

Problemas especificos

Objetivos especificos

Hipotesis especifica

Variable dependiente

» (Cual es la composicion
mineraldgica y area superficial
que caracterizan inicialmente
a las cenizas volantes de la
industria del cocido de
ladrillo?

» (Cuales son las condiciones de
operacion  favorables  del
tratamiento con NaOH a
diversas concentraciones y
tiempo de agitacion para
lograr la modificacion del area
superficial de las cenizas
volantes para mejorar su
capacidad de adsorcion?

» Caracterizar inicialmente las
cenizas volantes de la industria
de la coccion de ladrillo
mediante la  composicion
mineralogica y area
superficial.

» Determinar las condiciones de
operacion  favorables  del
tratamiento con NaOH a
diversas concentraciones y
tiempo de agitacion en la
modificacion del area
superficial de las cenizas
volantes para mejorar su
capacidad de adsorcion.

» La composicion mineraldgica
y area superficial permite la
caracterizacion inicial de las
cenizas volantes de la industria
de la coccion de ladrillo.

» Las condiciones de operacion
favorables del tratamiento con
NaOH a diversas
concentraciones y tiempos de

agitacion de las cenizas
volantes que permite la
modificacion del area

superficial para mejorar la
capacidad de adsorcion.

Modificacion del area
superficial
Dimensiones

Incremento del area superficial.
Condiciones de operacion de
tiempo y velocidad de agitacion.
Niveles de influencia del tiempo
de agitacion y velocidad de
agitacion.

Nivel: Correlacional
Causa-efecto
Disefio:

De laboratorio,
Experimental
Transversal




» (Cual es el nivel de influencia
individual de la concentracion
de NaOH vy tiempo de
agitacion en el tratamiento de
las cenizas volantes para
modificar el area superficial?

» (Cuales son las condiciones de
operacion  favorables  de
tiempo y velocidad de
agitacion en la remocion de
iones Cd (II) usando cenizas
volantes modificadas?

» (Cual es el nivel de influencia
individual de tiempo 'y
velocidad de agitacién en la
remocion de iones Cd (II)
usando ceniza volante
modificada?

» Analizar individualmente el

nivel de influencia de 1la
concentracion de NaOH vy
tiempo de agitaciéon en la
modificacion del area
superficial de las cenizas
volantes.

Determinar las condiciones de
operacion  favorables  de
tiempo y velocidad de
agitacion en la remocion de
iones Cd (II) usando cenizas
volantes modificadas.
Analizar individualmente el
nivel de influencia de tiempo y
velocidad de agitacion en la
remocion de iones Cd (II)
usando  cenizas  volantes
modificadas.

» El andlisis individual de la

concentracion  NaOH y
tiempos de agitacion nos
permite conocer la influencia
en la modificacion del area
superficial de las cenizas
volantes.

Usando cenizas  volantes
modificadas las condiciones
de operacion favorables de
tiempo y velocidad de
agitacion permite un alto
grado en la remocion de iones
Cd (II).

El analisis individual del
tiempo y velocidad de
agitacion nos permite conocer
la influencia en la remocion de
iones Cd (II) usando cenizas
volantes modificadas.
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