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Resumen

Se realiz6 la sintesis de zeolita LTA a partir de arcillas de Ecuador, empleando el método de fusién alcalina y posterior cristalizacion
hidrotérmica a 90 °C. Las arcillas fueron calcinadas con NaOH variando el tiempo y temperatura de calcinacion. La composicion de
la mezcla de sintesis y condiciones del tratamiento hidrotérmico se mantuvieron en todas las sintesis realizadas. La arcilla fue utiliza-
da como fuente de silicio y aluminio, ajustando la composicion de la mezcla con NaOH y H,O. Los sélidos se sometieron a caracte-
rizacién mediante Difraccién de Rayos X (DRX), Fluorescencia de Rayos X (FRX), determinacién de area especifica y capacidad de
adsorcién de CO, de las arcillas de partida y de las zeolitas sintetizadas. Fue posible obtener zeolita A, empleando iguales condiciones
de sintesis para las tres arcillas estudiadas. El estudio de la evolucién de la cristalizacion con el tiempo, indicé 2 h como un tiempo
adecuado para obtener la zeolita. El drea especifica y la capacidad de adsorcion de las zeolitas obtenidas a partir de las arcillas, se
incrementa notablemente en comparacién con las arcillas originales, sin embargo, la composicién quimica no cambia apreciable-
mente.

Descriptores: Arcillas, fusién alcalina, Zeolita LTA, adsorcién de CO,.

Abstract

The LTA zeolite synthesis from Ecuador clays using the alkaline fusion method, and subsequent hydrothermal crystallization at 90 ° C,
was carried out. The clays were calcined with NaOH, varying the time and temperature of calcination. The composition of the
synthesis mixture and hydrothermal treatment conditions were maintained in all the experiences carried out. The clay was used as a
source of silicon and aluminum, adjusting the composition of the mixture with NaOH and H,O. The solids were subjected to a cha-
racterization by X-Ray Diffraction (XRD), X-Ray Fluorescence (FRX), specific area determination and CO, adsorption capacity of the
starting clays and of the synthesized zeolites. It was possible to obtain zeolite A, using the same synthesis conditions for the three clays
studied. The study of the evolution of the crystallization with time, indicated 2 h as an adequate time to obtain the zeolite. The spe-
cific area and the adsorption capacity of the zeolites obtained from the clays are remarkably increased compared to the original clays,
however, the chemical composition does not change appreciably.

Keywords: Clays, Zeolite LTA, alkaline fusion, CO, adsorption.
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ZEOLITIZACION DE ARCILLAS ROJAS DE ECUADOR Y APLICACION EN LA ADSORCION DE COZ

INTRODUCCION

El calentamiento global se ha convertido en uno de los
problemas ambientales mas desafiantes que ha enfrenta-
do la humanidad y que ha atraido atencién mundial. La
Cumbre de Accién Climatica de la ONU 2019, ha estable-
cido 1.5 °C como el limite social, econémico, politico y
cientificamente seguro del calentamiento global para fi-
nes de este siglo, y para conseguir esto, el mundo necesi-
ta trabajar para lograr cero emisiones netas para 2050
(Boykoff y Pearman, 2019). En las grandes emisiones de
gases con efecto invernadero el CO, es el componente
mayoritario, ya que se genera en la combustion de com-
bustibles fosiles (Xia et al., 2020).

Entre las diferentes tecnologias propuestas para la
remocion de CO,, la absorcién quimica con soluciones
de alcano-aminas es la tecnologia mas aplicable para la
captura de CO,. Sin embargo, estas soluciones tienen la
desventaja de causar una alta velocidad de corrosion en
los equipos, alto consumo de energia en la regeneracion
y consumo de grandes voltimenes de solucién (Yu et al.,
2012). Para superar estas desventajas, se han propuesto
otras alternativas como el uso de otros solventes como
soluciones acuosas de piperazina (Yuan y Rochelle,
2019) y emplear aditivos cataliticos en las soluciones de
alcano-aminas (Seo et al., 2020).

Una tecnologia alternativa recomendada es la ad-
sorcion sobre sélidos, algunos problemas relacionados
con esta tecnologia incluyen la baja capacidad de adsor-
cion a baja presion y la influencia de vapor de agua u
otros vapores que pueden adsorberse sobre el solido. Se
ha reportado una amplia variedad de trabajos sobre ad-
sorcion de CO, en sdlidos, entre estos el carbon activa-
do (Li et al., 2019; Huang et al., 2019), zeolitas (Kongnoo
et al., 2017, Chen y Ahn, 2014), solidos mesoporosos
(Zhao et al., 2019; Azmi y Aziz, 2019), arcillas (Chen et
al., 2013; Chen y Lu, 2015; Villaquiran et al., 2016).

Las zeolitas son sélidos cristalinos con estructura
definida, estos poseen una amplia gama de aplicacio-
nes como adsorbentes, catalizadores e intercambiado-
res ionicos. Su origen puede ser natural o sintético,
actualmente se conocen alrededor de 234 tipos dife-
rentes de estructura, y generalmente estan constitui-
das por materiales aluminosilicatos, aunque en la
actualidad clasifican como zeolitas otras composicio-
nes. El mercado para zeolitas sintéticas estimado para
el ano 2023 es de $5.9 billones/afio. Los principales ti-
pos de zeolitas comercializados son LTA, X, Y, USY y
ZSM-5, entre estas, la zeolita LTA tiene un extenso uso
como aditivo para detergente (Collins et al., 2020).
Otras aplicaciones de la zeolita LTA incluyen deshi-
dratacion de alcoholes y gas natural (Liu ef al., 2020;

Shirazain y Ashrafizadeh, 2015), como material bacte-
ricida y antimicrobiano (Belaabed et al., 2016) y catali-
zadores (Dang et al., 2017).

La zeolita Lynde Type A (LTA), o zeolita A, en su for-

ma sodica tiene la siguiente formula general:
Na,, [(AlO,),,(5i0,),,] - 27 H,O, es una zeolita sintética
de poro pequefio (~ 4 A) con relacion Si/Al igual a 1. La
zeolita se ha sintetizado por diferentes métodos, una
revision sobre estos se ha presentado recientemente en
Collins et al. (2020). Entre estos métodos, el uso de ma-
teriales naturales baratos y abundantes es muy conve-
niente, ya que permite el aprovechamiento de los
materiales y contribuye a la economia de un posible
proceso a mayor escala.

En este trabajo se sintetizd zeolita LTA, usando
como fuente de silicio y aluminio arcillas con alto con-
tenido de hierro (arcillas rojas) abundantes en la zona
Sur de Ecuador, empleando el método de fusién alcali-
na seguido de cristalizaciéon hidrotérmica. Las fases
zeoliticas obtenidas se caracterizaron por Difraccion de
Rayos X (DRX), Fluorescencia de rayos X (FRX), y de-
terminacion de area especifica, asimismo se evaltio su
potencial como adsorbentes de CO, en fase gas.

DEsARROLLO

PROCEDIMIENTO PARA LA ZEOLITIZACION

Una vez determinada la relacién SiO,/ALO, de la arci-
lla, se tomo esta como la relacidon correspondiente para
la mezcla de sintesis, las relaciones Na,O/SiO, y H,O/
Si0O, fueron tomadas con base en trabajos anteriores so-
bre sintesis de zeolitas a partir de geles aluminosilicatos
(Garcia et al., 2016; Lopez et al., 2018).

Para la sintesis se fijo una cantidad de arcilla (20 g),
y se calcularon las cantidades de NaOH y H,O a utili-
zar, segtin la composicion de la mezcla de sintesis. La
preparacion se realizd segtin los siguientes pasos:

1. Mezcla de la arcilla con la cantidad de NaOH calcu-
lada, disuelta en un pequeno volumen de agua, has-
ta formar un lodo homogéneo.

2. Calentamiento del lodo arcilla-NaOH a alta tempe-
ratura (800-600 °C) durante un tiempo determinado
(4ylh)

3. Trituracion del producto anterior y mezclado con el
volumen de agua calculado, agitando la mezcla a
temperatura ambiente por 1 h, para homogenizar.

4. Tratamiento hidrotérmico de la mezcla anterior en
recipientes tapados y calentados a 90 °C, durante 1
hasta 4 h.
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5. Separacion del producto sdlido por filtracién, lava-
do con agua para eliminar el exceso de alcali, y seca-
do a 90 °C por toda la noche. Envasado del solido
para caracterizacion posterior.

CARACTERIZACION DE LOS SOLIDOS

Las arcillas originales y el producto de zeolitizacion se
caracterizaron mediante las siguientes técnicas:

Difraccién de Rayos X (DRX), en un difractémetro
Bruker D8 Advance Eco, con radiacion Cu K,
(A=1.504 A) operado a 30 kV, 20 mA y velocidad de
barrido de 2 © 26/min. A partir del patron de DRX, se
determino la cristalinidad (%Crist) tomando como
referencia una zeolita LTA sintetizada a partir de so-
luciones de aluminato de sodio y silicato de sodio,
segun la ecuacion (1), tomando las lineas de DRX
tipicas de la zeolita LTA entre 20 y 40 °20.

X Intensidades producto de sintesis

%Crist = *100

)

Y Intensidades zeolita sintética LTA

El analisis quimico mediante Fluorescencia de Rayos X
(FRX) se realizé en equipo portétil Bruker modelo S1. El
4rea especifica (m’/g) de los sélidos se determind en el
equipo ChemiSorb 2720 de Micromeritics mediante la
adsorcion de nitrégeno a la temperatura del nitrégeno
liquido (=196 °C) empleando una mezcla gaseosa 30 %
de N, diluido en He (Webb et al., 1997). El célculo del
area especifica se realizé aplicando el método de un
solo punto con la ecuacion BET, usando el software
Chemisoft TPxV1.03.

La determinacion de la capacidad de adsorcion de
CO, se determiné en el Chemisorb 2720, aplicando el
siguiente procedimiento:

1. Pretratamiento de la muestra a 300 °C bajo flujo de
N, por 2 h, segtin lo recomendado por Girimonte ef
al. (2017) en el puerto de tratamiento del equipo.

2. Dejar enfriar la muestra y pasar al puerto de andli-
sis, donde se hace pasar un flujo de mezcla 10 % v
CO,-90 % v He a temperatura ambiente por 1 h
para saturar la muestra con CO,, lo cual se indica
por el equipo.

3. Desorcion del CO, adsorbido por calentamiento
bajo flujo de la mezcla CO,— He a 10 °C/min hasta
300 °C, manteniendo esta temperatura por 30 min.

4. El equipo registra la cantidad de CO, adsorbido y
mediante un archivo de calibracion, reporta el volu-

men de CO, adsorbido a 273 Ky 1 atm V,, con este
valor y la masa final de la muestra, wy (después de
todo el tratamiento), se calcula la capacidad de ad-
sorcion de CO,, C.,, en milimol de CO,/ g de sdlido,
(mmol CO,/g).

mmol CO
Ceos (gzj =V *

1000 mmol CO, . 1
22400mL a 273K, latm W,

)

DISCUSION Y ANALISIS DE RESULTADOS
PREPARACION Y CARACTERIZACION DE LAS ARCILLAS ORIGINALES

Las arcillas usadas provienen de tres provincias de
Ecuador: Bolivar, Cafar y Loja, estas arcillas tienen un
alto contenido de Fe,O,, con una coloracién roja tipica.
Los materiales de partida disponibles en terrones relati-
vamente grandes, fueron triturados y tamizados usan-
do un tamiz de ASTM E11 BODY Num. 60. En la Tabla
1 se muestra la composiciéon quimica determinada por
FRX. Como se observa en la tabla, los componentes ma-
yoritarios son Si, Al, Fe, y Ti, el resto de los elementos
detectados estan en bajas proporciones.

Los patrones de DRX de las arcillas se muestran en
la Figura 1, estos materiales son practicamente amorfos,
ya que se pueden clasificar dentro del grupo Alofano
(Murray, 2006). En los patrones de DRX de las arcillas
de Bolivar y Cafar se pueden observar lineas de baja
intensidad a angulo 20 de 26 y 21, caracteristicas de
cuarzo. La baja intensidad de estas lineas indica que
hay una baja proporcién de este mineral, reflejado en la
relacién molar SiO,/ALO, de las arcillas (< 3).

SINTESIS REALIZADAS

En la Tabla 2 se muestran las condiciones de sintesis
utilizadas para las arcillas estudiadas. Para la sintesis se
utiliz6 el método de fusién alcalina recomendado por
diversos autores, para la obtenciéon de zeolitas a partir
de arcillas, porcelana y cenizas (Ayele et al., 2016; Waji-
ma y Ikegami, 2009; Bai et al., 2018). Las condiciones de
sintesis fueron las mismas para las tres arcillas, con li-
geras diferencias en la relacién SiO,/ALO,, comparadas
con las indicadas en las referencias de Garcia et al.
(2016) y Lopez et al. (2018). Se ensayaron dos tempera-
turas y tiempos de calcinacion de la arcilla con NaOH,
previo al tratamiento hidrotérmico. Las condiciones de
sintesis se indican en la Tabla 2, donde se pueden ver
las condiciones del tratamiento de fusién alcalina y las
de tratamiento hidrotérmico.
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Tabla 1. Composicién quimica (% en peso) de las arcillas utilizadas, determinada por FRX

Arcilla de Loja Arcilla Cochancay Arcilla Bolivar
Elemento
% % %
Sio, 35.5 30.2 33.8
ALO, 25 19.6 215
Fe,0, 17.27 25 7.55
TiO, 1.81 2.09 0.94
CaO 0.87 0.34 1.2
MnO 0.38 0.44 0.15
Co,0, 0.12 0.28 0.09
K,O 0.18 0.16 0.26
Cr,0, 0.11 0.09 0.06
Sn0O, 0.07 0.10 0.11
V,0; 0.05 0.07 0.03
CeO, 0.19 0.17 0.09
P,0, 0.05 0.09 0.44
CuO 0.04 0.05 0.07
NiO 0.02 0.07 0.01
ZnO 0.01 0.02 0.01
Sr 0.01 0.06 0.02
ZrO, 0.01 0.01 0.03
HIO, 0.01 0.01 0.01
S 0.01 0.09 0.09
Rb 0.007 0.0065 0.0005
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: Figura 1. Patrones de DRX de las arcillas
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Tabla 2. Condiciones de la zeolitizacién de las arcillas

Composicion de la mezcla de sintesis

Tratamiento térmico

(Relaciones molares) con NaOH Tratamiento
Arcilla : - hidrotérmico
SiO, / ALO, Na,O/ SiO, H,0 / Na,0 T°C t (h)
800 °C 4h
Loja 2.66 3 20
600 °C 1h
Boli 2.67 3 20 s007c 4h
olivar . 600 °C 1h 90 °Cpor2h
800 °C 4h
Cochancay 2.61 3 20
600 °C 1h

Para las sintesis se utilizé el método hidrotérmico con
fusion alcalina, donde la arcilla es calcinada con NaOH
a alta temperatura. Este método ha resultado eficiente
para la sintesis a partir de arcillas de diferentes autores
como Ayele et al. (2016). Durante la calcinaciéon con
NaOH a alta temperatura, se forman sales de sodio so-
lubles incluso de materiales refractarios como cuarzo.
El NaOH usado, ademas de actuar como activador en el
proceso de fusién para formar aluminatos y silicatos
mas solubles y por ende mds reactivos, también es ne-
cesario para la cristalizacion de la zeolita.

En este trabajo se fijé la composicion de la mezcla de
sintesis expresada en funcion de las relaciones molares

SiO, Na,0 H,0
ALO,” SiO, "Na,0’

Estos valores determinan la rela-

cion arcilla/élcali y la relacién sélido-liquido. En todas
las sintesis realizadas se parti6 de 20 g de arcilla, y se
calculd la cantidad de NaOH y H,O con base en las re-
laciones molares fijadas. Como patrén de comparacion
se tomo una zeolita A sintetizada a partir de geles alu-
minosilicatos, preparados a partir de soluciones de sili-
cato de sodio y aluminato de sodio. En la Figura 2 se
presenta el patrén de DRX de la zeolita A obtenida a
partir de geles (ZA,,), el cual indica una zeolita de alta
purezay cristalinidad. Todas las lineas de difraccién de
Rayos X, coinciden con el patrén de difraccion simula-
do reportado para la zeolita A, reportado por la Inter-

120 4
100 A
80 A
60 -
40 A

Intensidad (pa)

200

o 4
0 10 20 30 40 50
Angulo 28

Figura 2. Patron de DRX de zeolita sintética tipo LTA (ZA,,)

gel

national Zeolite Associaton, para la estructura LTA
(Traccy y Higgins, 2001).

En las Figuras 3 a 5 se presentan los patrones de DRX
de los productos de sintesis obtenidos con las tres arcillas
bajo las condiciones de la Tabla 2. Para facilidad de com-
paracién en los patrones de DRX de los solidos sintetiza-
dos y de las arcillas de partida, se utilizd la misma escala
para la intensidad de las lineas de DRX. En todas las ex-
periencias se obtuvo un solido con patrén de DRX carac-
teristico de la zeolita LTA. Con la arcilla de Loja y la
arcilla de Canar (Figura 3 y Figura 5), al usar la menor
temperatura y tiempo de calcinacion se obtuvo mayor
intensidad en las lineas de DRX, sugiriendo mayor cris-
talinidad de la zeolita. En tanto que, para la Arcilla de
Bolivar se observa el comportamiento contrario: la zeoli-
ta obtenida calcinando la arcilla a la mayor temperatura
y mayor tiempo de calcinacién con NaOH, presenta ma-
yor intensidad de las lineas DRX (Figura 4).

La composicion de la mezcla de sintesis fue practica-
mente la misma para todas las experiencias, con ligeras
variaciones en la relacion SiO, / Al,O; dependiendo de
la arcilla usada. En trabajos anteriores Lee et al. (2018)
reportaron que al aumentar la relacion NaOH/material
de partida de 0.6 y 2.5 obtienen mayor cristalinidad y
menor tamafo de particula, el valor mayor de esta
relacion corresponde a una relacién molar Na,O / SiO, =3.3
similar a la empleada en las sintesis. La relacién
H,0/Si0O, =20 usada tiene un valor relativamente bajo,
lo que implica una menor cantidad de H,O y un menor
tamano del recipiente usado en la sintesis. La zeolita
LTA se ha sintetizado a relaciones H,0O / SiO, > 20 a
tiempos > de 2 h, esto aunado a la mayor cantidad de
agua que implica mayor tamafio del recipiente, son
condiciones menos favorables para el potencial escala-
miento de la sintesis.

Trabajos recientes de sintesis de zeolitas usando lo-
dos rojos con contenidos de Fe entre 25 y 37 % han mos-
trado la factibilidad de obtener zeolitas con mezclas de
sintesis que contienen otros componentes ademds de
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silicio y aluminio. El Fe contenido en el lodo rojo no
estd estructuralmente incorporado en los cristales de
zeolita, sino concentrado principalmente como un nano
agregado de 6xidos de hierro sobre la superficie del
cristal (Belviso et al., 2020, 2018).

Tomando como referencia la zeolita LTA sintetizada
a partir de geles, (ZA,,), se determino el % de cristalini-
dad de las zeolitas sintetizadas, mostradas en la Tabla 3.
La zeolita de mayor cristalinidad fue la obtenida a par-
tir de la arcilla Bolivar donde la fusién alcalina se reali-
z6 a 800 °C por 4 h. La posibilidad comprobada de
obtener zeolitas a partir de arcillas rojas, muy utilizadas
para la fabricacion de materiales de construccion
(Mymrin et al., 2015), significa un potencial uso para es-
tos materiales.

Los valores % Rendimiento (cantidad de producto
solido obtenido al final de la sintesis por 100 g de arcilla
original) de la Tabla 3 estan entre 71y 90 %. La pérdida
de masa durante el proceso de zeolitizacion se puede
deber a:

Angulo 26

Figura 5. Patr6n de DRX de Z,, a partir
s 50 de arcilla Cafar calcinada con NaOH a
800 °C por 4 hy 600 °C por 1 h

* Materia orgdnica que se elimina en la calcinacién.

¢ Especies solubles que pasan al licor madre.

e Pérdidas de sélido en las operaciones necesarias
para obtener el sélido, tales como trituracién del
producto fundido, filtracion y lavado del sélido.

Vale notar que el contenido de materia organica en la
arcilla original fue similar en las tres arcillas, entre 10 y
12 %. Este valor fue determinado en experiencias de
sintesis previas realizadas partiendo de la arcilla calci-
nada sin NaOH a 800 °C por 4 h (no mostradas en este
trabajo), a partir de las cuales no se pudo obtener zeoli-
ta A con buena pureza y cristalinidad.

EFECTO DEL TIEMPO DE CRISTALIZACION

En la sintesis con la Arcilla de Loja calcinada a con NaOH
a 600 °C por 1 h, se vari¢ el tiempo de cristalizacién entre
0y 4h, con el fin de observar la secuencia de cristaliza-
cién de la zeolita. Para la muestra inicial (0 h de cristali-
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Tabla 3. % de rendimiento en sélido de la sintesis y % de cristalinidad de Zeolitas a partir de arcillas

Muestra % de Cristalinidad % Rendimiento
ZAL 800 °C,4h 28 87
ZAL 600 °C, 1 h 38 79
ZAB800°C,4h 52 71
ZAB 600 °C,1h 41 81
ZACB800°C,4h 39 90
ZAC 600 °C, 1 hX 40 84

zacion), se obtuvo un sélido amorfo de acuerdo con el
patron DRX (Figura 6a), se tomaron muestraa 0.5,0.75 y
1 h obteniendo en todos los casos un sélido amorfo (DRX
no mostrados), a2 h y 4 h de cristalizacion se obtiene un
solido con patrén de DRX tipico de la zeolita LTA (Figu-
ras 6ay 6b). Los resultados anteriores indican una rapida
cristalizacion entre 1y 2 h, para luego mantenerse sin
cambios notables hasta 4 h. En el patrén de DRX para 4 h
de cristalizacion, puede verse una linea de DRX de baja
intensidad a 14 °26, probablemente de Hidroxisodalita
(HS). Es probable que esta fase se siga desarrollando a
mayores tiempos de cristalizacién, como se ha reportado
en trabajos anteriores (Lopez et al., 2018). El tiempo de
2 h de cristalizacion para obtener la zeolita LTA es muy
conveniente, para tener una mayor produccién de zeoli-
ta en un potencial proceso a mayor escala.

DETERMINACION DE AREA ESPECIFICA Y CAPACIDAD
DE ADSORCION DE CO, DE LAS ZEOLITAS OBTENIDAS

Para la medida del area especifica de la zeolita LTA me-
diante fisisorcion de N,, es necesario intercambiar la

60
- 0 h cristalizacion
=50
;4{}
g 30
220
2
2101 o
0 4 T T T T
0 10 20 30 40 50
Angulo 26
60 2h cristalizacion 60
=50 =50
g 2
= 40 ;40
= 30 =30
220 | I. 220
210 J. l II A E 10
0+ T T T T 1 0+ T

zeolita s6dica con calcio, Ca™, debido a que la zeolita
sodica tiene un diametro de poro cercano a 4 A, muy
similar al didmetro cinético de la molécula de N, de 3.64 A
(Garcia et al., 2013), esto hace que la difusion de la mo-
lécula de N, a través del sistema poroso de la zeolita no
esté favorecida. Al intercambiar con Ca™, el didmetro
de poro de la zeolita aumenta aproximadamente a 5 A,
favoreciendo asi la difusién de la molécula de N,.

Las medidas de CO, se realizaron a presion at-
mosférica (589 mm de Hg), con una mezcla de 10%
CO, - 90 % He, esto significa que la presion parcial de
CO, empleada fue de 58.9 mm de Hg. Es importante
resaltar este valor, ya que la adsorcién de CO, depende
de la presion y temperatura de la medida (Qiang et al.,
2019; Kareem et al, 2018): aumenta al crecer la presion
de adsorbato, y disminuye al aumentar la temperatura.

Los valores de area especifica y de capacidad de ad-
sorcion de CO,, para la zeolita LTA de referencia, las
arcillas originales y los productos de sintesis, se mues-
tran en la Tabla 4. En primer lugar, puede verse el efecto
del intercambio con Ca* en el mayor valor de 4rea espe-
cifica de la zeolita LTA obtenida a partir de geles. Sin

4 h cristalizacidn

l ok Figura 6. Patron de DRX de los sélidos a

0 0 20 30 40 30 0 10
Angulo 28

; ; ) 0, 2 y 4 h de cristalizacién, con la arcilla
o 5 =

oo Loja calcinada con NaOH a 600 °C por

Angulo 28 1h
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Tabla 4. Valores de area especifica ,capacidad de adsorcién de CO,, C.,, y % de conversion a zeolita % X

en las sintesis

zeolital

realizadas
Forma Area especifica Ceon
Muestra* zeolitica (m*/ g) (mmol de CO,/g) % X oiita
Calcica 390.2 2.75 referencia
(ZA, geles) .
Sodica 40.0 2.79 referencia
ArcillaLoja - 44 0.10 ————
Arcilla Bolivar - 90 0.23 —
Arcilla Canar - 49 0.18 ————
Calcica 213.1 1.78 65 %
ZAL,600°C,1h
Sédica 93.0 1.81 65 %
ZAB, 600°C, 1 h Sodica 105.2 1.58 57 %
ZAB, 800 °C,4h Sodica 109.5 1.93 69 %
ZAC,600°C,1h Sédica 82.2 1.31 47 %
ZACB800°C,4h Sédica 89.5 1.54 55 %

embargo, la capacidad de adsorcién de CO, se mantie-
ne sin cambio en las zeolitas sddica y calcica. Este com-
portamiento se puede atribuir al menor didmetro
cinético de la molécula de CO, de 3.30 A (Sivestre y Ro-
driguez, 2012), que permite su difusién en las zeolitas
sodica y calcica.

El valor de C.,de la muestra (ZA, geles) se compa-
ra con el reportado por Girimonte et al. (2017) para una
zeolita 13X medida a temperatura y presién ambiente,
usando una mezcla 10 % de CO, en aire, igual a 2.5
mmol de CO,/g.

Las arcillas originales tienen valores de area especi-
fica entre 44 y 90 m’/g, y bajos valores de capacidad de
adsorcién de CO, entre 0.10 y 0.23 mmol CO,/g (Tabla
4). De acuerdo con investigaciones reportadas, las arci-
llas han mostrado baja capacidad de adsorciéon de CO,:
15 mgCO,/g), ain con valores de areas especificas hasta
de 200 m’/g (Yeste et al., 2017). La funcionalizacién de
arcillas con amina se ha utilizado como un método para
mejorar la capacidad de adsorcion de CO, (Horri et al.,
2017; Vilarrasa et al., 2017), llegando hasta una capaci-
dad de adsorcién de 1.53 mmol CO,/g (Gémez et al.,
2019). La modificacion con aminas de zeolitas sintetiza-
das a partir de cenizas de cascara de arroz también ha
mostrado ser efectiva para mejorar la adsorcion de CO,
(Wang et al., 2018), asi como la sintesis de zeolitas LTA
con mesoporosidad (Chen y Ahn, 2014)

El procedimiento empleado en esta investigacion
para la zeolitizacion de la arcilla, aumenta significativa-
mente la capacidad de adsorciéon de CO,, entre 1.31 y
1.93 mmol CO,/ g, atribuible a la formacién de la zeoli-
ta. Dada la baja capacidad de adsorciéon de la arcilla,
este parametro se tomo como indicador de la conversiéon
a zeolita de la arcilla (%X.,,,;,), segun la ecuacién (3),
como una relacion entre la capacidad de adsorcién de
CO, de la muestra, (Ccoy)mesie ¥ 12 capacidad de adsor-
cién de CO, de la zeolita LTA obtenida a partir de geles,
(Ccon)zagerss Es de hacer notar que la estimacion del
%X, Usando la ecuacion (3) es una aproximacion ba-
sada en la suposiciéon que la adsorcién de CO, se lleva a
cabo solo en la zeolita. Existen software de analisis de
datos de DRX, tales como DIFFRAC.SUITE TOPAS ba-
sado en el método Rietveld que permite cuantificar las
mezclas de varias fases. De esta forma se podria deter-
minar la cantidad de zeolita formada.

0, (C )mues ra
zeolita (cho#* 100 (3)

CO2 )ZA,geles
CONCLUSIONES

Fue posible zeolitizar las arcillas independientes de la
composiciéon quimica y mineraldgica, usando composi-
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ciones de mezcla de sintesis empleadas en sintesis a
partir de geles aluminosilicatos, indicando que la pre-
sencia de otros componentes en la mezcla de sintesis
diferentes a Si y Al, no afecta el proceso de cristaliza-
cion de la zeolita. El tiempo y la temperatura de calcina-
cion con NaOH influyen en las propiedades de la
zeolita obtenida dependiendo del tipo de arcilla. Para la
arcilla de Loja, se obtiene mayor cristalinidad de la zeo-
lita a menor temperatura y tiempo de calcinacion. Con
la Arcilla Bolivar se favorece la cristalinidad a mayor
temperatura y tiempo, y con la Arcilla Cochancay la
cristalinidad se mantiene sin cambios en las condicio-
nes evaluadas.

La caracterizacion realizada indica la diferencia en-
tre el material arcilloso de partida y los productos zeo-
liticos obtenidos, con patrones de DRX notablemente
diferentes, aumento de 4rea especifica y capacidad de
adsorcion de CO, después del proceso de zeolitizacion.
El 4rea especifica de la forma calcica fue notablemente
mayor que el de la zeolita en forma sddica, sin embar-
go, en los valores de la capacidad de adsorciéon de CO,
no hay una diferencia notable entre estas dos composi-
ciones de zeolita.
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