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Resumen
En el presente Trabajo Especial de Grado se llemaba el estudio de la preparacion

de desecantes solidos estructurados, para seradopleomo deshidratadores del gas
natural. Los desencantes estructurados fueron reldd® de caolin-silice partiendo
de una plantilla de poliuretano para su elaboracitn busca de las mejores
condiciones para la obtencion de los desecantesealEzaron variaciones en
diferentes parametros de estudio tales como, rlptiede calcinacion, la sustitucion
de silice por zeolita dentro de la mezcla de impae®n, la zeolitizacion de las
estructuras y la incorporacion de zeolita dentrdadeestructuras ceramicas; a fin de
obtener mayor resistencia mecéanica, mayor areecifispey por lo tanto, mayor
capacidad de adsorcion. Se determind que el tieadpouado para llevar a cabo la
calcinacién a 1100°C es de 4 horas; ya que, serahiticondiciones favorables de
resistencia mecanica para la estructura. Al surskizeolita por la silice en la mezcla
de impregnacion, no se obtuvieron mejoras en laglicmnes estudiadas. En el
proceso de zeolitizacidon se logro la incorporaalércristales de zeolita dentro de la
estructura, sin favorecer los parametros estaldeciEn la incorporacion de la
zeolita a las estructuras ceramicas se observéagoresencia de cristales de zeolita
era muy baja y por lo tanto la resistencia mecamicse vio beneficiada
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INTRODUCCION

El gas natural que se extrae en Venezuela pose®ntenido de agua tanto en estado
liguido como en vapor, el cual debe de ser retinpaue esta humedad genera
problemas de corrosion y permite la formacion wiealios dentro de las tuberias y
equipos. Para que el gas natural pueda ser dbliziebe ser tratado a fin de obtener
las condiciones especificas requeridas para l@sedifes proyectos en el mercado
interno. Existen diferentes métodos para la deatadion del gas natural de acuerdo
al punto de condensacion requerido en el gas $eayal se ve ilustrado en la

Figura 1. Para conocer el método que puede sézadiil en este proceso se debe
establecer la cantidad de agua que puede estanpre=n el gas con el que se va a
trabajar y asi definir el método 6ptimo para eassodDeshidratacion de Gas, 2012).
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Figura 1: Métodos para la deshidratacion del gas riaral

El uso de adsorbentes estructurados ofrece maltygetajas desde el punto de vista
energético y de eficiencia del proceso. La prepamade este tipo de adsorbentes es
un tema importante, que ha ocupado la atenciéradesvgrupos de investigacion a

nivel mundial. En la Facultad de Ingenieria y eik$guela de Ingenieria Quimica de
la Universidad Central de Venezuela el estudisd@ilos estructurados es un tema
gue se ha venido desarrollando recientemente,semiando este trabajo especial de
grado una continuacion de estos estudios, el deak tcomo objetivo general

desarrollar un método de preparacién de desecsdlidss estructurados basados en



esponjas ceramicas de arcilla y zeolitas de bdgaiém Si/Al, para su uso como

deshidratadores de gas natural.

Para llevar a cabo los objetivos planteados seiatstd el presente trabajo por
capitulos, siendo el Capitulo | el que muestraflmglamentos de la investigacion,
desde el planteamiento del problema hasta los edwates en los cuales fue basado
para establecer algunos de los pardmetros. Segeidemen el Capitulo Il se
presenta el marco metodolégico a fin de obtener seeuencia de los pasos
realizados para el cumplimiento de los objetivosnyel Capitulo Il se presentan los
resultados y las discusiones respectivas a lodtadss obtenidos. Finalmente, se

muestran las conclusiones y recomendaciones desvdallos analisis



CAPITULO |

FUNDAMENTOS DE LA INVESTIGACION

.1 PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En Venezuela el gas natural ha empezado a jugaapel fundamental en el area
energética y a nivel mundial se ha generado un atemen su demanda.
Actualmente, Venezuela es considerada el 8vo paiwed mundial y el lero en
Latinoamérica debido a sus grandes reservas prelmidgas natural (Estadistica de

la industria petrolera 2003).

Entre los tratamientos a los cuales debe ser sdmnetigas natural, se encuentra el
proceso de deshidratacion para la eliminacion g®rvee agua, ya que la humedad
genera importantes problemas de corrosion dentréaslduberias y equipos. La
adecuacion del gas a las especificaciones reqegrmtdos diferentes proyectos en el
mercado interno requiere un contenido de agua d@anmelel orden de 5 a 6 Ibm
H,O/MMPCN. La seleccion de tecnologias de deshidi@tadepende del punto de
condensacién requerido para el gas, para puntosraiensacion por debajo de 0 °C,
se prefiere el uso de desecantes solidos como raymsilice y tamices moleculares

para los menores puntos de condensacion (Deslutnatde Gas 2012).

Los sistemas convencionales de separacion de ggeesralmente utilizan
adsorbentes en forma de perlas o granulos, coredegas para la transferencia de
masa y caida de presion a través del lecho deos@didual impone limitaciones en la
operacion del proceso en términos de consumo dgianeeficiencia del sistema. El
uso de nuevos adsorbentes no particulados, cardiés formas geométricas ha sido
visualizado como una alternativa para superar efagentajas. Rezai y col (2009)
presentan, una revision donde examinan diferenitesnativas publicadas en la
literatura sobre adsorbentes con diferentes ge@aegiara sistemas de separacion de

gases.



Entre los sdlidos estructurados se encuentrandpsngs ceramicas, elaboradas a
partir de esponjas poliméricas organicas, utilimand proceso de impregnacion en
una suspension de sélidos y aglomerante apropeglado de secado y calcinacion
del material organico a alta temperatura. Las lascihaturales son solidos muy
adecuados para la impregnacién, ademas de ecorg)nyaoque sus productos
ceramicos resultan de uso comudn en la vida diaria.

En el presente trabajo se estudio la preparaciGestiacturados ceramicos a
partir de esponjas organicas con diferentes di@siele poros, impregnadas con
caolin, silice o zeolita, luego calcinada a alemperaturas, con el fin de obtener
materiales estructurados de propiedades adecuedla®, lo son mejor resistencia
mecanica, mayor capacidad de adsorcion, menor agdpresion y mejor area
especifica.

.2 ANTECEDENTES

Un proceso ampliamente usado para preparar cersparasas es denominado “la
técnica de la réplica”, patentado por Schwartwal(E963). Esta patente fue
desarrollada para manufacturar articulos cerangoossos, partiendo de un material
poroso sintético o natural, que luego es impregmatdonmersion en una suspension
de un polvo cerdmico finamente dividido con un agteante ceramico, a fin de
cubrir uniformemente la superficie. La mezcla pamgpregnacion debe tener la
suficiente viscosidad para evitar el drenaje dsolaicion después del cubrimiento;
por supuesto la viscosidad no puede ser muy gramme para evitar la penetracion
de la suspension en el material poroso. En elidasd las paredes de la esponja son
cubiertas homogéneamente por la suspension ceradb@casponja recubierta es
calentada a temperaturas apropiadas para la dessmidp del material original y
luego a altas temperaturas para sinterizar ladcpkas ceramicas; la ceramica
resultante tiene la forma de la esponja de pactidauna contraccién de la estructura
porosa original.

La técnica de la réplica ha sido usada por muchesstigadores, asi Wen y

colaboradores (2007), reportan la preparacion déndgeas porosas con tamafio



controlable de poros, usando una arcilla naturanf¢morrillonita) y silice como
materiales de partida, con esponjas organicasfelendie porosidad como plantillas.
El método reportado por estos autores utiliza whacen acuosa al 15% en peso de
alcohol polivinilico (APV) como aglomerante, pa@rhar la mezcla con la cual se
impregnan las esponjas. Luego las esponjas impdegreon secadas a 80 °C por 24
h y sinterizadas a 1360 °C por 0,5 h. La inmerdi®fas esponjas en la mezcla de la
arcilla, silice y APV, resulta en el cubrimiento ldeesponja con la mezcla. Después
del secado y el tratamiento a alta temperaturasp@nja organica es eliminada por
calcinacién y las microparticulas de arcilla yc&ilforman una esponja ceramica que
retiene la estructura esponjosa del material aalgiDurante el tratamiento térmico
ocurre una contraccibn que ocasiona un poro ligenégnmenor en la esponja
ceramica comparada con el material inicial, logoanbtener espuma ceramica de
diferente tamafo de poro, dependiendo de la esplenfartida. La porosidad de la
esponja ceramica incrementa proporcionalmente kanreento de tamafio de poro,
indicando una estructura porosa uniforme sin blsgde solido en el centro,
mientras que la resistencia mecéanica del mateeidntsico mostré una correlacion
inversa con el tamafio de poro.

Estudios del comportamiento de esponjas de padiinoetecubiertas de ceramicas
fueron realizados por Dressler y colaboradores Jp0fonde se presentan datos
relativos a la ruptura de las espumas rigidas higaséabiertas de poliuretano (PU),
las caracteristicas de contraccion, asi como lafologia de la ceramica de
revestimiento. Los autores usan como material dgdpaesponjas comerciales con
una porosidad de 90 ppi (poros por pulgada) y usaension acuosa con 65 % en
peso de CKNa(PQ,), para realizar la impregnacion. El analisis térndderencial
(ATD) y termogravimétrico (ATG) realizado desde paratura ambiente hasta 1100
°C, mostré una pequefia sefial endotérmica a 270WRC pico exotérmico mucho
mas pronunciado a 380 °C, relacionados con camimosados en la sefial de ATG, a
mayor temperatura 443 y 590 °C aparecen otrasese@eotérmicas. De acuerdo a
los autores entre 267 y 380 °C ocurre la descomiposile la esponja de poliuretano

y por encima de 443°C ocurre la quema del carbodugido por la descomposicion



de la esponja. El estudio de microscopia electadodé barrido mostré la formacién
de capas ceramicas porosas, como las paredeseaiptagas ceramicas resultantes.
M. M. Nor y colaboradores (2008), prepararon esg@igramicas partiendo de una
esponja polimérica comercial y usando mezclas g@eagnacion constituidas por
suspensiones acuosas de arcilla, cuarzo, caolirldespato, con densidades
variables entre 1.12 y 1.53 gftrmlLas esponjas impregnadas son secadas hasta
100°C y luego sinterizadas a 1250 °C por 2 h. Isp®rgas ceramicas resultantes
fueron caracterizadas mediante determinacion dkessidad, porosidad, resistencia
mecanica y analisis morfolégico mediante Microsaodplectronica de Barrido. Se
obtuvieron esponjas ceramicas con densidad erfifey01.19 g/cy y porosidad
entre 26 y 70 %. La resistencia mecanica estuveleaionada directamente con la
densidad de la mezcla de impregnacion.

Silva y colaboradores (2008) reportan un estudia pea elaboracion de ceramicas
reticuladas utilizando esponjas vegetales comotifitan En este trabajo se busca
preparar una ceramica reticulada, que combinemd#ologia de las esponjas
vegetales con propiedades de las ceramicas, tale® estabilidad térmica,
resistencia al ataque quimico, elevado grado desmad y reticulacion. Se
describe la preparacion de ceramicas reticuladatepdo de esponjas vegetales
impregnadas en una suspension acuosa de 50% emeesoilla, 35% en peso de
feldespato y 15% en peso de arena. Las muestraspdaja se sumergieron en la
suspension, retirdndolas después de 2 min y secarD °C por 20 min, este
procedimiento se repite y se seca durante 60 miegd las muestras son calcinadas
a alta temperatura, determinando que la calcinagida75 °C por 120 min fue la
condicion satisfactoria, y que a temperaturas nesyode 1250 °C las muestras de
esponjas aparecen totalmente deformadas. La mgifotte la ceramica reticulada,
observada por microscopia éptica y electronicaatddw, resulté idéntica a la de la
esponja vegetal usada como plantilla.

Dietrich y colaboradores (2012), desarrollan unaetacion para estimar la pérdida
de carga en una sola fase de flujo dentro de emporgramicas y metalicas,

basandose en pardmetros geométricos disponibles somel area especifica y el



diametro celular medio; los valores de correlacg@m validos para nameros de
Reynolds (Re) 16< Re< 10. Se describe la caida de presién de un solo deiro

de la esponja estableciendo un enfoque de tiponErgtlizando para el estudio
esponjas de mullita y 6xido de silicio con inteosade porosidades de 75 a 85% e
intervalos de densidades de los poros de 10 ai4dpgos por pulgada).

Garrido y colaboradore¢2008) reportan un estudio sobre las propiedades de
transferencia de masa y caida de presion, en espader@lmina que contienen entre
10 y 45 poros por pulgada y porosidades entre &%, utilizando diferentes
técnicas para determinar las caracteristicas geicagtde las espumas. La caida de
presion incrementa al disminuir la porosidad, lasod de caida de presion fueron
correlacionados con la velocidad superficial deidib, siendo muy influenciada por
las imperfecciones en la espuma ceramica, comellatle de poros en la estructura.
Un requisito importante para el uso de las correfes presentadas es la
caracterizacion cuantitativa de la porosidad desjauma, asi como el conocimiento
de la hidrodindmica del sistema y las propiedagéfuldo.

En el trabajo de investigacion de Inayat y colabores (2011) se investigo la
influencia de la morfologia en la caida de pregiara estructuras de espuma con
una geometria tetraédrica y se desarrolld unaanwevrelacion de la caida de
presion. Se llevd a cabo la elaboracion de espuwoasgeometria de tetraedro
utilizando un haz de electrones de fusion selecta que de esta manera se puede
controlar la morfologia y parametros geométricoslake espumas las cuales se
produce en diferentes tamafios de celda y porosidade morfologia cilindrica
puntal usando la ecuacioén de Ergun. Con la nuekralaoion es posible predecir la
caida de presion en la espumas de células abiee@iante el uso de dos parametros
medidos, la porosidad abierta y el diametro dearent

Buciumann y colaboradores (2001), demuestran $ébpidad de preparar espumas
ceramicas recubiertas de zeolitas sin la adicionudematerial aglomerante,
empleando dispersiones de la zeolita (silicalitlA6M-5) en agua des-ionizada,
con el propoésito de preparar catalizadores a setagsen la conversion de metanol a

olefinas. Las esponjas ceramicas fueron prepamtasdo diferentes materiales de



partida, tales como alumina, cordierita, mullitsteatita, presentando de 10 a 80
poros por pulgada. Los autores estudiaron laenftia de la viscosidad sobre el
recubrimiento del material y emplearon medidas dea aespecifica BET vy
microscopia electronica de barrido para caracteriaa solidos resultantes. La
cantidad de zeolita incorporada puede ser con@gbad el contenido de zeolita de la
suspension, variando entre 1.1 a 6.8 % en pesajas lbantidades de cubrimiento de
zeolita, los cristales tienden a aglomerase al@mdee las irregularidades de la
superficie. A mayores contenidos de zeolita en Uspension, se lograron
recubrimientos mas uniformes de la superficie déroia.

Mosca y colaboradores (2010), emplearon el métedsirttesis directa de una zeolita
NaX sobre la superficie de monolitos ceramicos. au®res emplearon el método de
siembra para hacer crecer peliculas uniformes aedéita de 0.4 a 1.5 micras de
espesor sobre monolitos de cordierita. Los moreldobiertos con zeolita fueron
caracterizados por microscopia electronica dedm(MEB), difraccion de rayos X,
porosimetria de mercurio, isotermas de adsorcionnil@geno y perfiles de
adsorcion de C® Las diferentes morfologias de las peliculas d#itas obtenidas
ocasionan diferentes comportamientos de adsortigs .resultados experimentales
representan una base importante para el desadellouevos adsorbentes de CO
como alternativa competitiva para los extrudados perlas de zeolitas
tradicionalmente usados.

En la Escuela de Ingenieria Quimica de la UCV, geirficiado el estudio de
adsorbentes estructurados empleando el método rédpliea. El presente trabajo es
una continuacion del trabajo preliminar realizado Pswelin Guedez (2011), donde
fueron planteadas las bases tedricas y la metodolpgra lograr el disefio de
adsorbentes estructurados ceramicos y metalicos,etdin de emplearlos como
deshidratadores de gases.

En el trabajo de Guedez, se prepararon adsorbestescturados partiendo de un
soporte metalico y un material de poliuretano coptemtilla en el caso de los
ceramicos. Los dos tipos de estructuras fuerawbretos con dispersiones acuosas a

base de alimina y zeolita comercial tipo faujasite, el objetivo de combinar la gran



capacidad de adsorcion que poseen los tamices uteies con las bondades que
ofrecen los estructurados debido a su estructyvarcial. Para los estructurados
ceramicos se determind la influencia de la tempesade calcinacién y composicion

de la mezcla de cubrimiento, sobre el area espacifa resistencia mecanica y la
capacidad de adsorcion de las estructuras ceranecasntrando que la mayor
temperatura empleada (990 °C), proporciona las reejoaracteristicas para las
estructuras. En el caso de los estructurados metasie varid la composicion de la
mezcla de cubrimiento empleando mezclas de zellit@ina, solo zeolita y

zeolita-almidén. Para esta ultima composicién sared6 la viscosidad requerida de
la mezcla (5 cP) en 4 dias mientras que las otragiidpersiones llegan a este valor
en 10 dias. Finalmente, se compar6 el comportamios estructurados versus el
sélido en su forma comercial en un sistema contiteimendo como variable de

comparacion la caida de presion, haciendo pasaauthal de aire a traves de ellos,
reportandose que tanto para los adsorbentes estdos cerdmicos como para los
metélicos, la caida de carga es menor con respeato lecho de particulas de la

zeolita faujasita comercial.



.3 OBJETIVOS

[.3.1 Objetivo general

Desarrollar un método de preparacion de desecadlie®s estructurados basados en
esponjas ceramicas de arcilla y zeolitas de bdgaiém Si/Al, para su uso como
deshidratadores de gas natural

1.3.2 Objetivos especificos

» Elaborar estructurados tipo esponja utilizando éladio de la réplica a partir
de esponjas de poliuretano con diferente tamafipode y mezclas de una

arcilla natural con un agente aglutinante deterdona

» Evaluar el efecto del tiempo de calcinacion a 14D0sobre las propiedades

de las esponjas ceramicas obtenidas.

« Evaluar el efecto de la impregnacién de zeolitaestds esponjas ceramicas.

» Evaluar el efecto de la composicion de la mezclandgregnacion de las
esponjas ceramicas, mediante la incorporacion détae de baja relacion
Si/Al.

» Estudiar el efecto de la zeolitizacion de las egwomle arcilla sobre las

propiedades de los estructurados resultantes.

- Determinacién de la resistencia mecanica, el aspadifica y capacidad de
adsorcion de vapor de agua, de las esponjas cesnoictenidas como
parametros indicadores de las mejores condiciomegrdparacion de las

mismas
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CAPITULO I

MARCO TEORICO

En esta seccidbn se exponen algunos conceptos dasaiwre zeolitas y otros

conceptos relacionados con el trabajo.
1.1 ASPECTOS GENERALES SOBRE ZEOLITA

Las zeolitas son sélidos naturales o sintéticos ppesentan como propiedades

particulares el intercambio de iones y la adsorcgversible del agua. Poseen una

estructura microporosa, dentro de la cual, se entiarelos cationes de compensacion

que pueden ser, NaK" y Ca y que permite la transferencia de materia entre el
espacio cristalino y el medio que lo rodea, coa ptirosidad y alta area especifica

(Giannetto, 2000) .

Las zeolitas han sido usadas en mdultiples aplinasiocomo catalizadores o
adsorbentes. Entre las zeolitas mas importantesrctaimente se encuentran la
Zeolita A y las Zeolitas tipo faujasita sintéticalenominadas como zeolita X y
zeolita Y dependiendo de la relacion Si/Al. La bagkacion Si/Al en estas zeolitas,
origina mayor proporcion de cationes de compensagiénerando superficies muy
heterogéneas con alta afinidad por moléculas de ggmoléculas polares. Las
caracteristicas particulares de adsorcién de mialgcdepende de la estructura de la
zeolita y de los cationes de compensacion que pstdentes.

La sintesis de zeolitas de baja relacion Si/Al,regliza mediante cristalizacion
hidrotérmica en medio alcalino de geles alumincaits a temperaturas entre 90 y
100 °C, durante tiempos de cristalizacion variabigs dependen de la composicion
de la mezcla de sintesis, de los materiales delparide la estructura a sintetizar. En
trabajos previos realizados en nuestro laborat(@iallardo y Mendoza 2011), se
reportan condiciones de sintesis para las zedilipgs A y Faujasita, que seran

tomadas como base para la realizacion del presabigo.
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1.2 ESTRUCTURAS CERAMICAS COMO SOPORTES DE ZEOLITA

El uso de adsorbentes estructurados de materi@é@micos, cubiertos con una capa
de zeolita representa una alternativa para mejareapacidad de adsorcion de estos
materiales. El cubrimiento de monolitos ceramicos cristales de zeolita puede
realizarse a partir de la zeolita ya sintetizadppola sintesis directa de la zeolita en
forma de una capa sobre la superficie del monoktoprimer método usualmente
involucra el uso de un aglomerante a la mezclaedéta para mejorar la adherencia a
la superficie, el aglomerante puede complicar fasithn de los gases en la capa
depositada, bloquear la entrada de los micropoeda deolita, o causar una capa no
uniforme sobre la superficie. Por otra parte, tdesis de zeolitas sobre superficies
ceramicas se realiza prolongando el contacto d&pouceramico con una mezcla de
sintesis de la zeolita bajo condiciones hidrotéasiideterminadas que dependen del
tipo de zeolita a obtener. Generalmente, este a@ltmatodo produce capas densas de
grandes cristales con inter-crecimiento, que puedasionar problemas de difusiéon
en el proceso de adsorcion. Sin embargo, ambos dogttan sido usados
modificando las condiciones de preparacion, a fin sblventar las posibles

desventajas de cada uno.

La utilizacion de las zeolitas dentro del proceso atisorcion presenta algunas
desventajas debido a que estas poseen formas delag& perlas que son muy
pequefias y generan problemas dentro del procesmano a la transferencia de
masa Yy caida de presion del sistema, ademas dénlaaciones difusionales

(velocidad de fluido y tamafio de particula del &osote). En busca de algunas

soluciones se plantea el disefio de los soporte®sig
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.3 CONCEPTOS RELACIONADOS CON EL TRABAJO DE
INVESTIGACION.

La calcinacién es el proceso de calentar una sustancia a temperlevada, lo que
provoca la descomposicion térmica o un cambio thdedisico o quimica. Algunos
de los objetivos de la calcinaciéon es eliminar lanbdad adsorbida, la eliminacion
del algunos compuestos volatiles que estén presmia muestra y la oxidacion
completa o parcial de la sustancia; este procedimige lleva a cabo en hornos de
mufla o reverberos. En el caso de estudio se valajar la calcinacion en una
atmosfera sin presencia de aire a la temperatutd @@ °C debido a las limitaciones

gue se presentaron con el equipo

La adsorciénes un proceso por el cual atomos, iones o moleésala atrapadas en la
superficie de un materia La magnitud que se acumefsende de la cantidad de
material que se adsorbe en la superficie y la guevapora, factor que depende de
manera muy importante de la temperatura, llevadaba en este caso a condiciones
ambientales ; es importante la utilizacién deemales con una gran superficie
interna ( polvo o granular). La adsorcién es urceso exotérmico y se produce por

tanto de manera espontanea si el adsorbente meisentra saturado.

La aplicacibn mas importante de la termodinamicdadadsorcion es la de calcular

los equilibrios de fase entre un sélido adsorbgniea mezcla gaseosa, basando los
calculo en las isotermas de adsorcidn, debido apgugorcionan la cantidad de gas

adsorbido como una funcion de la presion exterabgas). Para el caso de estudio se
llevé a cabo el proceso de adsorcion a la temperatmbiente de aproximadamente

27°C.
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La sinterizacion consiste en el tratamiento térmico de una dstraceramica o
metalica, a temperatura inferior a la de fusiomapagrar incrementar la fuerza y la
resistencia de la pieza creando enlaces fuertes lastparticulas. La sinterizacion se
utiliza de modo generalizado para producir formagmicas de alimina, berilia,
ferrita y titanatos. Las ventajas de la sinterigaces que se obtienen piezas a
temperaturas relativamente bajas, en forma defnitise usa totalmente el material,
sin generar residuos. Este método se utiliza erfaltmicacion de objetos con
materiales refractarios de mucha pureza, compmuside alta precision, dificiles de

enmoldar, entre otros.
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CAPITULO Il

MARCO METODOLOGICO

En este capitulo se expone la metodologia utilizagera el alcance de los

objetivos propuestas.

[11.1.- MATERIALES EMPLEADOS PARA LLEVAR A CABO EL
PROYECTO

Para la preparacion se usaron los siguientes caanpes)

Caolin y Zeolita: Materiales suministrados por ledboratorio de Tamices
Moleculares, de la Facultad de Ciencias, UCV. Estateriales
se caracterizaron para determinar sus principatgsquades.

Silice en polvo: 99% en peso de HiGlaterial suministrado por el Laboratorio
de Tamices Moleculares, de la Facultad de Ciendi@y,.

Alcohol Polivinilico: 99,9 % en peso de alcohol Rwmiilico, de Laboratorio
HiMedia.

Alcohol Isopropilico: 70% en volumen, de Laboraidtarmaquimica C.A.

Silicato de sodio: que presentaba una composi@®48% p NzO, 27,18%p Si@y
64,40%p HO, de Glassven C.A.

Soluciéon de Aluminato de Sodio: preparacion quelsteivo al disolver Al(OHX
H,O al 50-57% p AIO; de Aldrich en soda caustica al 50% p
de NaOH de PEQUIVEN y suministrada por INDUCHEN C.A
obteniéndose una solucién de composicién 6,5 % JO-Al
18,5%p NAO y 75,0%p HO.

[11.2.- PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

0] . Preparacion de las estructuras ceramicas usandosponjas de

poliuretano como plantillas.
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Las estructuras ceramicas se prepararon siguiemdo plasos indicados a

continuacion:

v Se partié de esponjas de poliuretano de diferemtesplad las cuales fueron

utilizadas como plantillas en la preparacion dedasucturas. En la Figura 2 se
muestran las esponjas usadas , las mismas fueralia® con un exacto en cubos de

2 cm de lado, de aproximadamente 8de volumen.

Figura 2: Esponjas de poliuretano utilizadas como lantillas

v La preparacion de la mezcla de cubrimiento se a@alie acuerdo a la
metodologia expuesta por Wen y colaboradores (2@08) algunas modificaciones.
Se realiz6 una mezcla de soélidos constituida pét 76€n peso de arcilla y 30% en
peso de silice, mezclados con alcohol isopropiticoante 24 horas hasta lograr
obtener una masa totalmente homogénea, luego agkdafina solucién acuosa al
15% en peso de Alcohol Polivinilico empleado comluinante y se continuo con la
agitacion para obtener una suspension homogéeeaninada como “Slurry”.

v' Se sumergieron en el Slurry las esponjas orgacmaprimiéndolas mientras
se encontraban sumergidas para llenar los porosnte&sos; luego se retiraron de la
soluciébn y se elimind el exceso presionando lasorgag con un peso de
aproximadamente 1 kg, este proceso se repitid wexes para asegurar la
impregnacion completa de la suspension en la esteuc

v' Posteriormente las estructuras fueron secadasmetatura ambiente por 12
horas, este procedimiento se llevo a cabo de dogafo
[1Se dejaron las muestras impregnadas apoyadasisoleeipiente.

[0Se colgaron las muestras impregnadas para evitanwdacion de la mezcla en la
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base de la esponja.

v' Luego se introdujeron en una estufa a 80°C du@hteoras

En la Figura 3 se muestra el esquema de prepardeitas esponjas

Normal

Esponjas de poliuretano

impregnadas con el “Slurry’

Secado de las estructuras

/\

Colgadas

/\

Azul Marrér Amarilla Naranje Azul
—» 2h —» 2h - 2h —» 2h —» 2h
—» 4h —» 4h = 4h » 4h —»| 4h
L» 8h L » 8h » 8h —» 8h —» 8h

Figura 3: Esquema de secado de las estructuras inggnadas

(i) Efecto del tiempo de calcinacion a 1100°C sobras propiedades de las

esponjas ceramicas obtenidas

Marrén Amarrilla Naranja
> 2h | 2h > 2h
> 4h —» 4h —» 4h
™ sh | 8h > 8h

Las esponjas impregnadas usando los procedimielesgitos, fueron calcinadas a

1100°C por 2,4 y 8 horas, resultando un total de@idios. Las estructuras calcinadas

fueron sometidas a pruebas de resistencia mec&woica! objetivo de seleccionar la

mayor resistencia para la incorporacion de zediia A mediante los métodos

propuestos.
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(i) Incorporacion de zeolita sobre la estructura ceranga usando el método

de “wash-coating”.

De las 24 estructuras preparadas se seleccionquatiass que presentaron la mejor
resistencia mecanica, para realizar el recubrimieat una capa uniforme de zeolita.
Para esto se utilizd6 el método conocido como “wesdting”, el cual consiste en
sumergir la estructura por un determinado tiempauea dispersion del sdlido a
impregnar. Para la impregnacion se utilizd unasoasidn constituida por 7% en peso
de zeolita en agua; luego se llevé a cabo la isibreide los monolitos durante unos
30 minutos a temperatura ambiente. Una vez trandoueste tiempo los sélidos
fueron retirados y se dejaron secando a 90°C twmranhoras. Por ultimo se
sometieron a un proceso de calentamiento progresinaina velocidad de 1°C/ min
hasta alcanzar los 500 °C y manteniendo esta tatupardurante 2 horas, luego se
retiraron de la mutfa y se pesaron las estrucresdtantes. Estas esponjas ceramicas
fueron sometidas a diferentes estudios para olbrseprao la incorporacion de la
zeolita puede modificar las caracteristicas desasicturas (Buciumann y Kraushaar,
2001).

La zeolita A con la cual se realizé la impregnacidéa sometida a un Intercambio
I6nico, preparando una solucién de 500 ml de Coode calcio (CaCj), 0,25 M,
utilizando 18,4 gr de Cagd2H,0. La zeolita fue tratada con esta solucion usdrdo
ml por cada gramo de zeolita, bajo agitacion deré@nhoras a temperatura ambiente,
transcurrido este tiempo se realizd un filtradoeycslocé la pasta resultante en la
estufa a 90 °C durante 24 horas para luego utiliaazeolita resultante en los

diferentes procesos requeridos

iv. Preparacion de las estructuras ceramicas con @ita, usando esponjas de

poliuretano como plantillas:

Las estructuras ceramicas se prepararon siguiemdo plasos indicados a
continuacion:

v Se parti6 de la esponja de poliuretano que preskentdejor resistencia
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mecanica. En la Figura 4, se muestra la esporijzaata para el ensayo; manteniendo

el mismo tamafio que en los demas casos.

Figura 4: Esponjas de poliuretano con mejor resiste&cia mecanica

v Se realizaron tres mezclas de cubrimiento en doselevariaron las
proporciones de caolin y zeolita, indicadas endbld 1 .Una vez definidas estas
cantidades se procedio a incorporarle alcohol comaley se dejaron las mezclas en
agitacion durante 24 horas logrando asi una nwahriente homogénea, luego se
les afiadio una solucién acuosa al 15% en peso d#hdll Polivinilico empleado

como aglutinante, se continuo con la agitacionra pEbtener unas suspensiones

homogéneas
Tabla 1: Cantidad de la mezcla caolin- zeolita

Proporcion Caolin (gn) Zeolita (gn)

aolin (gr eolita (gr

Caolin: Zeolita g 9

1:2 15,1797 7,5280

1:1 10,3196 10,1235

2:1 7,5762 15,1473

v' Se sumergieron en el Slurry las esponjas orgacmaprimiéndolas mientras
se encontraban sumergidas para llenar los porosntefisos; luego se retiraron de la
solucion y se elimind el exceso presionando lasorgap con un peso de

aproximadamente un kilogramo, este proceso seiGdpis veces para asegurar la
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impregnacion completa de la suspension en la ésteuc

v' Seguidamente las estructuras fueron secadas cdlde&rsobre un recipiente
a temperatura ambiente por 12 horas y luego sedmgron en una estufa a 80°C
durante 24 horas.

v' Por Ultimo las esponjas ceramicas obtenidas en cadzla de zeolita, se
llevaron a una mufta donde fueron calentadas hds®®°C y dejadas en esta
temperatura durante 4 horas.

v" Culminado el tiempo se retiraron, se pesaron yesedlizaron pruebas de
resistencia mecdanica, adsorcion de agua y caidaed#on y se compararon estos
resultados con los obtenidos para las esponjasalme silice.

v. Zeolitizacion de las esponjas ceramicas

En esta etapa se procedido a seleccionar las @spdej arcilla “mas duras” que
presentaron resistencia mecénica favorable errlebas anteriores, para sumergirlas
en una mezcla de sintesis para la obtencion dedita A, a fin de que la zeolita
guedara en los espacios vacios de la esponja.

Las condiciones de sintesis, corresponden a unélansan la siguiente composicion:
SiIO,/AL,03=3, NgO/SiO,= 0,9 y HO/N&O= 40. Esta mezcla fue preparada a partir
de 10 gr de silicato de sodio de Glassven, 30 ndotigcion de aluminato de sodio y
100 ml de agua destilada. La mezcla de sintegseparo de la siguiente manera: se
mezclo el silicato de sodio con 50 ml de aguajnis® la agitacion con un agitador
magnético, luego se agrego la solucién de alumidat®Na con los otros 50 ml de
agua manteniendo la agitando de la mezcla duranée hora para asegurar la
homogeneidad del gel de sintesis. Transcurridotiestgo se procedié a sumergir las
esponjas ceramicas en esta mezcla, en un recigegraelo para ser llevadas a la
estufa durante dos horas, y permitir la cristalizacle la zeolita sobre las estructuras
ceramicas. Luego de este tiempo el solido es sépager filtracion y las estructuras
son secadas en la estufa. Para fortalecer un pasolas estructuras estas fueron

sometidas a un proceso de calentamiento progresinaina velocidad de 1°C/min
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hasta alcanzar los 500 °C, luego que se alcantsineratura se mantiene durante 2
horas. Finalmente las estructuras fueron pesadasgtidas a diferentes pruebas en
donde se compararon los resultados con los obteredolas estructuras sin la

incorporacion de la mezcla de zeolita.

I11.4.- Caracterizacion de los materiales de partié y de las estructuras
ceramicas

i. Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

Con esta técnicse llevo a cabo un rastreo programado de la sajgede! sélido con
un haz de electrones de energia elevada, lo quiijprdiferentes tipos de sefiales
permitiendo asi conocer la morfologia que posestiaictura en estudio.

Como se puede observar en la Figura 5 se utilisficzoscopio de Barrido Hitachi
S-2400, que se encuentra ubicado en la Escuelaeaeluvwyia de la Facultad de
Ingenieria de la Universidad Central de Venezuetadonde se estudio tanto la
muestra de partida como las estructuras ceramamsdtantes, utilizandose una
aceleracion de voltaje de 20,0 Kv y un rango demtad de 100- 4000, también se

realizé un andlisis quimico con el detector EDX geeacopla al Microscopio.

Figura 5: Microscopia de Barrido Hitachi S-2400
ii. Area especifica

Para conocer el area especifica de las estruataramicas generadas se trabajé con

un equipo de adsorcion y desorcion de nitrégenblietomeritics Tristar 3000, el
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cual se ubica en el Centro de Catalisis, Petrélé®etyoquimica de la Facultad de
Ciencias de la UCV. Para llevar a cabo la medicg@ntrabajd a temperatura
criogénica usando nitrégeno liquido a su puntolddlieién (-195,8°C y a 1 atm de

presion). El area especifica de las estructurasrgdas del material adsorbente se

obtiene en unidades de m2/gr.

iii. Difraccion de rayos X (DRX).

Con la difraccién de rayos X se busca un medio tig@gara identificar los
compuestos cristalinos; el método de la difracdémayos X de polvo cristalino es el
tnico método analitico capaz de suministrar infaigra cuantitativa y cualitativa
sobre los compuestos presentes en una muestra, &sie se basa en el hecho de que
cada sustancia cristalina presenta un diagramdfideaion Unico. Si se encuentra
una igualdad exacta entre el diagrama de una naudsconocida y el de una
muestra fiable, se puede dar por sentada su identgdimica. En general, para
realizar la técnica de DRX a una muestra se empiadifractbmetro que cuenta con
una ldmpara, y un rango de barrido. El equipozatilo fue el difractometro de rayos
X marca Bruker AXS modelo D-8 ubicado en el Institde Ciencias de la Tierra de

la Facultad de Ciencias de la UCV.

iv. Porosidad y densidad

Para conocer la porosidad de la estructura seaj@ratbn la siguiente ecuacion
(Wen 2007):
Por = r — Po (ec.I)

ra

Doénde:

Por:porosidad (adim)

p,.: densidad real (gr/m?)

p,,: densidad del blaque (gr/m?)

Para conocer la densidad del bloque se partioraeipio de que se conocia la forma
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geométrica de la estructura de partida, por losgugudo establecer el volumen de la
misma, luego se pes6 para conocer su masa y asf pefinir ese valor de la
densidad. Por otro lado para el célculo de la dexsieal se partié de la misma masa,
pero la estructura se pulverizé y ese polvo sediijo en un cilindro graduado para
ver cuanto volumen ocupaba y asi lograr defindagb que faltaba para el calculo de
la porosidad.

v. Resistencia mecanica
Se tomo la estructura ceramica y se le fue colardifdrentes pesos, como se ven en
la Figura 6, sobre ella de manera progresiva hlestegomento justo antes de que se

fracture (m) y se empled la siguiente ecuacién (Guedez 2011):

Figura 6: Diferentes pesos para las pruebas de retncia mecanica
£
c

Rm:Ame

R, :resistencia mecanica del monolito ceramico (MPa)

(ec.I)

g: gravedad (9,8 m/s?)

A:area de contacto entre la pesa y la estructura (m?)

vi. Caida de presion

En la evaluacion de esta condicion de las estrastise desarrollé un sistema como

se puede observar en la Figura 7, el cual estdiwods por un mandémetro con agua
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como fluido manométrico, un tubo con dos orifigi@sa conectar el sistema y el aire
como fluido del proceso. En el interior del tubace®dco el material desecante y se le
hizo pasar aire, lo que permiti6 observar la vadiaade este parametro para el

sistema; la medicion se realizé en cm @®ldesplazados.

Figura 7: Sistema utilizado para la medicion de cdia de presion

vi. Capacidad de adsorcion de agua

En la determinacion de este parametro fue ndod#arar a cabo la deshidratacion

de la muestra en una estufa a 90°C durante 2 hmaespoder determinar la masa de
la estructura totalmente seca; Como se ve en la&#), se dispuso de un recipiente
de vidrio tapado con una cantidad de agua en dofantemperatura ambiente y una
rejilla cerdmica donde se colocaron las estrustuteego se coloco la tapa y por
ultimo las muestras fueron pesadas diariamentmarbalanza hasta que la variacion
de la masa fue despreciable o se mantenia conskEangstas condiciones la presion

parcial de vapor de H20 asumiendo saturacion t&tal3,756 mmHg,
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Figura 8: Recipiente utilizado en el proceso de adecion

Para llevar a cabo el célculo se utilizé la sigtéeecuacion (Guedez 2011):

m, = 1000
Co=—2"— (ec.ll
My
Cy:capacidad de adsorcion

M gug | TUAS da agun adsarhida por &l materinl dasemnta (mg)

my:masa del adsorbente (g)
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CAPITULO IV

RESULTADOS Y DISCUSION DE RESULTADOS

En esta seccidn se presentan los resultados qoigtwsgeron de la investigacion y

sus respectivos analisis.

IV.1. CARACTERIZACION DE LOS MATERIALES UTILIZADOS EN LA
PREPARACION

Caolin

Se utilizé un Caolin disponible en el laboratoretdmices moleculares. A este
material se le realiz6 un andlisis por DRX y MEBncandlisis quimico por
EDX. El patrén de DRX del sélido se muestra eniguia 9. En este patron se
observaron lineas de difraccion caracteristicasamdinita en 12,4 y 20,1°62

cuarzo en 20,9 y 26,792illita en 8,8- 26,7 y 29,9°@y anatasa en 2592

500 @)
400
S 300
S 200
o Ask
100 A 4
0
0 10 20 30 40
Angulo 20
A DRX Caolinita I DRX Anatasa
+ DRX Cuarzo O DRX lliita

Figura 9: Difraccion de Rayos X de la muestra de Gain de partida

En la Figura 10, se presenta una imagen obtenidaMi&B. No se observaron

formaciones cristalinas definidas. El andlisis qaémrealizado con un detector EDX,

26



acoplado al microscopio, indicé composiciones difiéges para varios puntos de la
muestra, lo que indica que el caolin con que dmjiba presenta una composicion
heterogénea, la cual se muestra en la Tabla 2.

Muestra de caolin(2)
H-:T.'S_:IE-:T&EE

Figura 10: Imagen obtenida por MEB del caolin

Tabla 2: Composicion de la muestra de caolin

Puntos
%p : :
en la %p Si_k %p Ti-K %p Fe-K
AL-K

muestra

1 46,51 12,20 1,15 0,32
2 18,28 46,85 1,28 0,28
3 20,24 22,94 14,42 7,46
4 13,41 35,39 0,56 9,36
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Zeolita

La zeolita incorporada en las estructuras, fueesaatda en el laboratorio de Tamices
Moleculares. En la Figurall se muestra el patroDBEX de la zeolita usada, este

patrén es tipico de la zeolita A sin contamina@on otra fase cristalina.

2500 Zeolita A

2000
8 1500
Q
=]
5 -
S 1000

500 I

0
0 5 10 15 20 25 30 35 40
Angulo 26

Figura 11: Patrdn de difraccion de la zeolita A utizada

El area especifica determinada por adsorcion geeipleando el método BET de
412 nflg, de la zeolita A célcica , valor similar de lkeolita célcica reportada por
(Corona 2009).

IV.2. Caracteristicas de las estructuras preparada

Para la elaboracion de las estructuras ceramicpartié de esponjas de poliuretano
con diferentes caracteristicas, como se puedevasen la Figura 12. Las esponjas
usadas fueron (i) esponja de poros bien cerradomtla esponja azul, (ii) esponja de
poros mas abiertos llamada marron, (iii) esponmveude poros amplios llamada
amarilla y por altimo (iv) esponja méas dura de pogmandes llamada naranja.

Se utilizaron diferentes esponjas en dureza y siad con la finalidad de
seleccionar aquella que se mojan mejor con el shque garantiza una adecuada

formacion de la estructura adsorbente.
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(i) (ii)

(iii) (iv)

Figura 12: (i) esponja azul, (ii) esponja marrén,i{i) amarilla, (iv) naranja

IV. 3. Efecto del tiempo de calcinacion sobre lasgucturas ceramicas

Se tomaron las estructuras cerdmicas y se sometiecalcinacion de 2, 4 y 8 horas,
luego se le realizaron pruebas de resistenciamiteca las muestras; la cual es un
factor de peso al seleccionar algun material agseh puesto que es necesario que
este sea capaz de soportar la manipulacion, laacipery el peso dentro de la
columna en la cual sera dispuesto.

Como se puede observar en la Figura 13 la resiatenecanica es mayor para las
estructuras que permanecen 4 horas calcinandespaga las de 2 horas, esto puede
deberse a que la calcinaciéon se ve favorecida ammaynperatura, debido a que se
logra la descomposicién quimica de todos los elémseque se encuentran dentro de
la misma, al permanecen mas tiempo dentro de ldamidgra una mejor
calcinacion. Las estructuras calcinadas a 4 haeseptaron una resistencia mayor a
las calcinadas a 8 horas. Esto se debe a quemgidide calcinacion de la estructura

dentro del equipo es muy amplio, y pasa de unaodgsgsicion quimica a un
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deterioro de las paredes de la estructura, o qoe fue la misma se debilite y se

obtengan resultados desfavorables.

Analizando ambos métodos de secado, se observéegobtienen resultados mas

favorables de resistencia mecanica, cuando se atoltas estructuras sobre un

recipiente, que en el caso donde las mismas sayadad para llevar a cabo el

proceso de secado, esto pudo deberse a que endistip se pierde mayor cantidad

de suspension que al colocar las muestras soleeigiente.

Debido a todos esos analisis planteados se pusgkr [ establecer que la esponja

mas adecuada para llevar a cabo la impregnacitmaaul, el tiempo Optimo de la

calcinacion es de 4 horas, realizando el procesedado sobre un recipiente, ya que

de esta manera se obtiene la mejor resistenciaamuoag por o que se descarto los

otros dos tiempos y el otro método de secado.

A la estructura resultante se le realizaron dife®rtratamientos como lo son,

wash-coating y zeolitizacion, para asi determirarvariacion de la resistencia

mecanica con la aplicacion de los mismos.
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Figura 13: (i) resistencia mecanica de muestras s&tas apoyadas en el recipiente,

(ii) resistencia mecanica de muestras secadas calga
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IV.4. Evaluacion del efecto de la impregnacion deeplita sobre las esponjas

ceramicas

Una estructura cerdmica preparada a partir dedangs azul calcinada por cuatro
horas, fue impregnada por el método de “wash-cgatoon una suspension de
zeolita 7%p. A fin de comparacion se impregno urexg de una estructura de

alimina con la misma suspension.

Las muestras cubiertas con zeolita fueron analizpda Microscopia Electrénica de
Barrido. Las imagenes obtenidas son presentadiasFégura 14. Al comparar ambas
imagenes, se puede observar que la estructuraidenal presenta gran cantidad de
cristales de zeolita adheridos a la superficieadmisma, pero en el caso del caolin no
se visualizaron los cristales. Este comportatoiese puede atribuir a las
caracteristicas de las paredes de la estructusaratda con caolin, las cuales no son
adecuadas para que la zeolita pueda adherirseactiddd. Por lo tanto la utilizacion
de este método para llevar a cabo la impregnhacdnazeolita de las ceramicas de

caolin, no es el mas adecuado ya que no se logrédgoracion de la misma.

Muestra alimina impregnada por Wash- Muestra caolin impregnada por
coating Wash-coating
7047 N [ecos

(@) (b)

Figura 14: (a) MEB estructura de alimina impregnad por wash-coating, (b) MEB
estructura de caolin impregnada por wash-coating
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Se llevé a cabo un andlisis comparativo de la tesgig]a mecanica de la estructura
antes y después de la impregnacion por el métodsh-a@ating, obteniendo los
valores indicados en la Figura 15. La muestra aquee impregnada con zeolita
utiizando el método del wash-coating, presenté aneresistencia mecanica
comparado con la estructura original. Este compuoenato puede deberse a dos
factores, en primer lugar la estructura no se lheesen cristales de zeolita, por lo cual
no se esperaria modificaciones de la resistencigdmiEa. Sin embargo como la
estructura fue sumergida en una solucion, existipdsibilidad de que la misma se

debilitara, lo que hizo que presentara menor w@daresistencia mecanica.

Se puede observar que existen dos valores difereeteesistencia mecanica para la
estructura original, esto se debe que al trabajar el alcohol Polivinilico en la
mezcla de impregnacion es muy dificil que se ldgmtisolucion total del mismo y la
viscosidad de la suspension no sea la misma pdos tos casos. Para mejorar la
reproducibilidad del método, se hace necesarioneato un mejor control de la

viscosidad de la mezcla, por ejemplo realizandoidesdle este parametro.

2,5
8 2 -
2
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=
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o
L4}
=
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=
@
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Estructura Estructura Wash-
Original coating de zeolita

Figura 15: Comparacion de resistencia mecanica
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IV.5. Evaluacién de la incorporacion de zeolita Aen la mezcla de impregnacion

de las esponjas organicas

Se llevé a cabo la elaboracion de tres mezclaslaomelaciones de composicion
caolin zeolita 1:1, 2:1 y 1:2; luego se realizéitgpregnacion de las esponjas de
poliuretano y posteriormente fueron calcinadas@@ por 4 horas para obtener las

estructuras ceramicas.

Las imagenes obtenidas por MEB de las esponjas difenentes proporciones

caolin- zeolita, se presentan en las Figuras 18. & las tres muestras, se puedo
observar los cristales presentes. La proporcidridiales, cualitativamente estuvo de
acuerdo con la cantidad de zeolita empleada en pagzla. En las imagenes

mostradas se sefalan los cristales de zeolita

Mezcla caolin-zeolita 1:1

o167 I 41143

Figural6: Muestra impregnada con mezcla caolin- zdita 1:1
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Mezcla caolin-zeolita 2:1
T _:|'55535

e
£

g

Figura 17: Muestra impregnada con mezcla caolin-zéita 2:1

Mezcla caolin- zeolita 1:2

Figura 18: Muestra impregnada con mezcla caolin-zdita 1:2

Se llevé a cabo un analisis comparativo de resigtemecdanica entre las tres
estructuras con zeolita y la estructura ceramidginal, el cual puede ser
evidenciado en la Figura 19. En esta Figura sdeuobservar que la estructura que
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se elabor6 a partir de una mezcla caolin- silpresenté un mayor valor de
resistencia mecanica, en comparacion con las astascelaboradas a partir de una
mezcla de caolin-zeolita. Este comportamiento @uigberse a que la mezcla de
impregnacion de estas Ultimas, resulto menos depsael momento de llevar a cabo
el proceso de impregnacion resulto dificil quedapension permaneciera dentro de
la estructura. Ahora bien al analizar la resistemeecanica de las tres esponjas
ceramicas elaboradas a partir de las diferentexlasezaolin-zeolita, se puede
establecer que la estructura con mayor valor deteesia mecanica de la mezcla
caolin- zeolita de proporcién 1:2, debido probakdete a la mayor cantidad de

zeolita dentro de la mezcla de impregnacion.

2,5
T 2
o
=
[
o
c 1,5
T
[*)
@
€
(1] F
‘G l
=
@
@
i
& 0,5

. [ ]
Muestra Original Mezcla caolin- Mezcla caolin- Mezcla caolin -
zeolita 1:1 zeolita 1:2 zeolita 2:1

Figura 19: Andlisis comparativo de resistencia mecdéca

IV.6. Zeolitizacion de las esponjas ceramicas

Se llevé a cabo el analisis por MEB a la muestraaldin que se sometié a un
proceso de zeolitizacion. En la Figura 20, se pteasena imagen de la muestra donde

se observa la existencia de gran cantidad dealesstde zeolita dentro de la
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estructura ceramica que fue sometida a un procesedlitizacion, el cual consistid
en sumergir la estructura en un gel de sintesisedd® manera se puedo establecer
gue al trabajar con este método se obtienen lamtantidad de cristales de zeolita
adherido a la ceramica resultante, por lo tantooseidera la mejor técnica para la

incorporacion de zeolita dentro de las estructuras.

Muestra con Zeolitizacion

10937 M| 45007

Figura 20: Muestra del proceso de zeolitizacion

Se realizé un estudio de resistencia mecéanica dstiactura ceramica luego que fue
sometida a un proceso de zeolitizaciébn, como sdepobservar en la Figura 21, la
resistencia mecanica es mejor para la estructupardiela que para aquella que donde
se realiz6 el proceso de zeolitizacion, dicho tadol no es el esperado ya que al
incorporarse cristales de zeolita a la estructer@speraba mejores condiciones de
resistencia mecanica. La menor resistencia de tlachsra de zeolita, se puede
atribuir a una posible disolucion de las paredekdsstructura en la mezcla alcalina

de sintesis.
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Resistencia Mecanica

.

Muestra Original Zeolitizacion

Figura 21: Resultado de resistencia mecanica de zaolitizacién

IV.7. Andlisis de area especifica

En la Tabla 3, se presentan los valores de arezifisp de algunas de las estructuras
preparadas. A efecto de comparacion, se inclugstiaictura de alimina impregnada
con zeolita.

Tabla 3: Area Especifica de algunas de las estrueas elaboradas

Muestra Area Especifica (m2/g)
Estructura original 6,6
Estructura caolin con wash-coatirg 4,6
Mezcla caolin-zeolita 1:2 1,5
Zeolitizacion 0,8

Los valores de area especifica reportados, comegpoal area total determinada por
el método BET. Estos valores resultaron practicaengjuales a los valores de area

externa, determinados por el método t-plot. Parastauctura de caolin original se
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obtuvo el mayor valor de area especifica extengiyisndo que esta muestra posee
el menor didmetro de particula. La estructura déic@aon “wash-coating” de zeolita,
presentd una ligera variacion en el valor de dEmesta muestra, la cantidad de
zeolita incorporada, de acuerdo al andlisis por IMEB casi nula, sin embargo, es
posible que al humedecer la muestra en la dispedgdzeolita y con la posterior
calcinacion, se haya producido un ligero aumemetdadhafio de particula causando
30% de reduccion de éarea.

La estructura de caolin con zeolitacién, fue suidargn la mezcla alcalina de
sintesis por 2 horas a 100°C, secada y finalmetiada. Estas condiciones pueden
haber aumentado el tamafio de particula, por agamder de las particulas pequenfas,
produciendo una mayor reduccion del area exteroasionando casi un 90% de
reduccion. La estructura preparada con la mezakincaeolita 1:2, presentd una
reduccion alrededor de 80% en el area externa, @@da con la estructura original,
en este caso la estructura conteniendo zeolitaleshada a 1100°C por 4 horas,
donde puede ocurrir sinterizacion de las particuas caolin con la zeolita |,

produciendo un mayor tamafio de particula.

IV.8. Capacidad de adsorcion de las estructuras cé@micas resultantes

Los valores de capacidad de adsorcion de aguaesagws como mg de agua por
cada grado de adsorbente seco, para algunas destlagturas preparadas se

muestran en la siguiente Tabla 4.
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Tabla 4: Capacidad de adsorcion de las estructuraseramicas

Capacidad de
Muestra Muestra Muestra adsorcion
deshidratada (g)| hidratada (g) (mgH20/ g
adsorbente)
1 Estructura
ceramica 1,5546 1,6373 53,2
original
2 Impregnaglon 1,7518 1,8609 62,2
wash-coating
3 Mezcl_a caolin- 11378 1,1433 48
zeolita 2:1
4 | Mezcla caolin- 1,4039 1,4120 58
zeolita 1:1
5 Mezclg caolin- 1,0033 1,0122 8,9
zeolita 1:2

Como se puede ver en la Tabla 4, la capacidad st'@dn de HO de la estructura
cubierta con zeolita por wash-coating, es algo ma&gponparada con la estructura
original, este ligero aumento podria deberse aja jproporcion de zeolita presente,
no detectada por MEB. Las estructuras formadasta ga la mezcla caolin- zeolita,
tienen una baja capacidad de adsorcion de agusacad#a la estructura original. Es
posible que a 1100°C la estructura cristalina dedalita colapse, perdiendo sus
propiedades de adsorcion; también el caolin puediinarse de alguna forma con
la zeolita a esta temperatura, para dar un sobdaneenor capacidad de adsorcidon de

agua
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IV.9.Porosidad de las estructuras ceramicas resultdes

Se llevo a cabo el calculo de la porosidad de $&sueuras ceramicas resultantes,
como fue establecido en la metodologia de estajtrabse realizé un analisis entre
estos resultados y la resistencia mecanica destagcturas resultantes como se puede

observar a continuacion
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Figura 22: Comparacion de Porosidad y Resistenciaesanica

En la Figura 22 se presentan los valores de p@dsydresistencia mecéanica para
algunas de las estructuras preparadas. Cabe natrlag estructuras fueron
elaboradas a partir de una misma esponja, sin gmpbse encontraron diferencias en
la porosidad, como se puede ver en la Figura 22 ekfucturas preparadas usando la
mezcla caolin- zeolita, presentaron una mayor mads comparadas con la
estructura original, esto debido a la mayor frdgti de estas muestras, por lo que se
conserva menos la estructura de la esponja original

Por otro lado en la Figura 22 se puede observaegiste una relacion inversa entre
la porosidad y la resistencia mecanica, de acuartto reportado por Wen y col

(2008). Las estructuras preparadas con la mezolmeaeolita, presentaron la mayor
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porosidad y menor resistencia mecanica, indicangong es favorable la sustitucion

de silice por zeolita para la elaboracién de lasesiras.

IV.10. Determinacion de la caida de presion en lastructuras

En la Tabla 5 se reportan los valores de caida rdeiqgm para varias de las
estructuras. Se puede observar que son practicangeiaties los valores de caida de
presion para las estructuras ceramicas, por lolgudiferencia de porosidad no
modifica este parametro. Por otro lado al analizacaida de presion de la ceramica
original pulverizada, se logra observar que estalictbn si genera una diferencia
notoria en este valor, ya que el mismo se ve inentado debido que al trabajar con
particulas pequefias, el area de contacto es maggipygenera una caida de presion
mayor en el sistema. Lo anterior ilustra una deptaxipales ventajas de estructuras
sobre los sdlidos particulados, que consiste eergemenor caida de presion. Los
resultados obtenidos presentan una semejanza sgordgsentados en el trabajo de
(Guédez 2011).
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Tabla 5: Caida de presion en las estructuras ceraoas

Diferencia de Diferencia de
Muestra presion (cmH20/g presion (psig/g
adsorbente) adsorbente)

Impregnacion

Preg ) 2 0,03
wash-coating
Mezcla caolin-

) 1,7 0,02
zeolita 2:1
Mezcla caolin-

) 15 0,02
zeolita 1:1
Mezcla caolin-

_ 1,7 0,02
zeolita 1:2
Estructura
ceramica 1,7 0,02
original
Ceramica
original 4.9 0,06
pulverizada
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CAPITULO V

CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES

En esta seccion se dan a conocer las conclusiotes @ue se llegaron con este
trabajo de investigacion y algunas recomendacipaes una posible continuaciéon

del tema fundamentado en este Trabajo EspecialaldoG

CONCLUSIONES

e Se prepararon esponjas ceramicas a partir de espaog poliuretano de
diferente porosidad, usadas como plantillas, lasesuretienen satisfactoriamente la
forma de la esponja de partida. El método de secadmperatura ambiente, influye
apreciablemente en la resistencia mecanica dérlacesa.

» El tiempo optimo de calcinacién a 1100°C es derouatras, debido a que se
obtiene la mayor resistencia mecanica de la estaiceramica resultante Un mayor
tiempo ocasiona un posible deterioro en la estraaitiginando menor resistencia

e La impregnacion con zeolita utilizando el métodast+coating indica poca
afinidad de la superficie de la zeolita y disminugeresistencia mecénica, sin
embargo proporciona mejoras en cuanto a su cagbdeladsorcion de agua.

 El uso de mezclas caolin- zeolita con mayor pr@po de zeolita que de
caolin, mejora las condiciones de la estructuralt@se en cuanto a su resistencia
mecanica y adsorcion, resultando menores compacasiakas estructuras de caolin-
silice.

» La incorporacion de la zeolita por el método dditiracion no proporciona
beneficios sobre la resistencia mecéanica de laagta ceramica resultante

e Las estructuras elaboradas no poseen micro ni roesigad. El area

especifica reportada corresponde al area exterdasdearticulas. Los tratamientos
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realizados a la estructura caolin- silice reduckedrea especifica, indicando un
posible aumento del tamafio de la particula.

» La caida de presion ocasionada por las estructuvase ve modificada por las
diferencias de porosidad de las mismas y result@omgue la caida de presion del

solido particulado.
RECOMENDACIONES

e Controlar la disolucién del Alcohol Polivinilico ma evitar que este se

solidifique ya que esto dificulta la homogeneidadaimezcla de impregnacion.

 Determinar la viscosidad de la mezcla de imprei@macon zeolita, para

asegurar que se pueda llevar a cabo la impregnecréactamente.

* Realizar la medicion de la resistencia mecéanica gondispositivo mas
preciso que arroje resultados de compresion dal@stras
* Ensayar con mezclas de caolin- silice- zeolita,etabjetivo de alcanzar una

mejor resistencia mecanica

* Ensayar mayor temperatura de calcinacion por egid@00° C, recomendada

en la bibliografia
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