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RESUMEN

El estudio de la capacidad de retencion de plomo de la arcilla Natural y
acidificada de la Colonia El Siete de llobasco, se realiza con el objetivo de dar
una alternativa a la eliminacion de este contaminante del agua.

Como primer paso; se realizé el muestreo de la zona (colonia El Siete). Luego
se procede en el laboratorio a separar la arcilla por sedimentacion
posteriormente; secado y triturado de la misma. Seguidamente se realiza el
proceso de acidificacion de una parte de la arcilla con la cual se realiza la
comparacion de la capacidad de retener plomo. Posteriormente se identifican
los componentes petroldgicos de la arcilla por el método de difraccidén de rayos
X. También se midi6 la superficie especifica de la arcilla natural por el método
de azul de metileno. Ya habiendo determinado todas las caracteristicas antes
mencionadas, se preparan columnas de filtracion, tanto con arcilla natural como
acidificada para determinar la capacidad de retener plomo de la arcilla al filtrar
soluciones de plomo (Nitrato de plomo trihidratado), a pH 2.0, 4.0 y 6.0.
Tomando muestras para determinar la concentracion de plomo del filtrado cada

307, 607; 120”7, 180" y 240".



Los resultados en la determinacién de la capacidad de retencién en miligramos
de plomo por gramo de arcilla en columnas de filtracién fueron los siguientes:
Para la arcilla natural,

pH 2.0, 0.2240 mg/g.

pH 4.0, 0.3019 mg/g.

pH 6.0, 0.3083 mg/g.
Mientras que con la arcilla acidificada se obtienen los siguientes resultados:

pH 2.0, 0.4187 mg/g.

pH 4.0, 0.2955 mg/g.

pH 6.0, 0.2729 mg/g.
Las variaciones observadas en la retencion de plomo producidas por los
diferentes pH, tiempos y arcillas fueron analizadas mediante el paquete
estadistico statgraphics y con estos resultados se concluyo que: la retencién se
incrementa con arcilla acidificada, soluciones a pH 4.0 en el tiempo de 30
minutos. Por consiguiente se recomienda tomar en cuenta estas condiciones al
momento de usar arcilla como una forma de retener el plomo en columnas de

filtracion.
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1.0 INTRODUCCION

El aprovechamiento de los recursos naturales y los avances tecnologicos en las
industrias son muy importantes para el desarrollo econémico de nuestro pais;
pero es muy dificil tener un crecimiento industrial en armonia con el ecosistema,
ya que la contaminacion de las aguas subterraneas, superficiales y la
sobreexplotacion de los mantos acuiferos y en general la escasez de agua de
buena calidad hacen que el problema del suministro de agua para la poblacién
vaya adquiriendo una importancia cada vez mas significativa, considerando los
estudios realizados por la Universidad Centroamericana José Simeon Cafas
(UCA)@), las concentraciones de plomo en algunas aguas como la de los rios:
Sucio, Acelhuate y Cuaya fueron mayores de 0.05 mg/L, sobrepasando el limite
establecido por la Organizacion Mundial para la Salud (OMS) el cual es
0.01 mg/L12).

La investigacion de nuevos y mejores tratamientos de aguas es una
herramienta importante para la obtencion de agua para consumo humano. Por
este motivo la presente investigacion tiene por objeto estudiar la capacidad de
la arcilla de llobasco como intercambiador de iones y evaluar como se modifica
la propiedad de intercambio al acidificar la arcilla, mediante un tratamiento con
acido sulfarico diluido.

Para dicha evaluacién se aplica el método de varianza multifactorial de ANOVA
contenido en le paquete estadistico statgraphics; con el que también se realizan
pruebas de idoneidad del modelo que nos permiten diagnosticar en que medida
las suposiciones tomadas para el analisis son las adecuadas. Con este estudio
se pretende contribuir al desarrollo de métodos para la remocion de plomo

como contaminante del agua.
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2.0 OBJETIVOS

2.0 OBJETIVO GENERAL
Estudiar preliminarmente la capacidad de retencion de plomo de la arcilla

natural y acidificada de la Colonia el Siete de llobasco.

2.1 OBJETIVOS ESPECIFICOS

2.1.1 Recolectar e identificar la composicion de la arcilla por difraccion de
rayos “X” de la Colonia el Siete de llobasco.

2.1.2 Determinar la superficie especifica de la arcilla por el método del
azul de metileno.

2.1.3 Cuantificar plomo por el método de espectrofotometria de absorcion
atomica.

2.1.4 Cuantificar la capacidad de la arcilla natural y acidificada para
retener plomo en solucion a diferentes pH y tiempos.

2.1.5 Comparar los resultados de retencion de plomo obtenidos con la

arcilla natural y acidificada.
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3.0 MARCO TEORICO
3.1 ARCILLA

3.1.1 Definiciones (14).

El término arcilla no sélo tiene connotaciones mineraldgicas, sino también de
tamano de particula, en este sentido se consideran arcillas todas las fracciones
con un tamano de grano inferior a 2 um. Segun esto todos los filosilicatos
pueden considerarse verdaderas arcillas si se encuentran dentro de dicho rango
de tamafios, incluso minerales no pertenecientes al grupo de los filosilicatos

(cuarzo, feldespatos, etc.) pueden ser considerados particulas arcillosas cuando

estan incluidos en un sedimento arcilloso y sus tamafos no superan las 2 pm.

La palabra arcilla se usa habitualmente con diferentes significados:

- Desde el punto de vista mineraldgico, engloba a un grupo de minerales,
filosilicatos en su mayor parte, cuyas propiedades fisico-quimicas dependen
de su estructura y de su tamafio de grano.

- Desde el punto de vista petroldgico la arcilla es una roca sedimentaria, en la
mayor parte de los casos de origen detritico, con caracteristicas bien definidas.
Para un sedimentodlogo, arcilla es un término granulométrico, que abarca los
sedimentos con un tamafo de grano inferior a 2 ym.

- Para un ceramista una arcilla es un material natural que cuando se mezcla

con agua en la cantidad adecuada se convierte en una pasta plastica.
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- Desde el punto de vista econdmico las arcillas son un grupo de minerales
industriales con diferentes caracteristicas mineraldgicas y genéticas y con
distintas propiedades tecnoldgicas y aplicaciones.

- La arcilla acidificada es aquella que después de ser sometida a un tratamiento
de activacion con acido sulfurico 3N, se modifica su estructura y por
consiguiente se incrementa la actividad de intercambio cationico.

Las arcillas son constituyentes esenciales de gran parte de los suelos y

sedimentos debido a que son, en su mayor parte, productos finales de la

meteorizacion de los silicatos que, formados a mayores presiones y

temperaturas, en el medio exdgeno se hidrolizan.

3.1.2 Estructura de los filosilicatos (14)

Las propiedades de las arcillas son consecuencia de sus caracteristicas
estructurales. Por ello es imprescindible conocer la estructura de los filosilicatos
para poder comprender sus propiedades. Las arcillas, al igual que el resto de
los filosilicatos, presentan una estructura basada en el apilamiento de planos de
iones oxigeno e hidroxilos. Los grupos tetraédricos (SiO)* se unen
compartiendo tres de sus cuatro oxigenos con otros vecinos formando capas,
de extension infinita y férmula (Si.0s)?, que constituyen la unidad fundamental
de los filosilicatos. En ellas los tetraedros se distribuyen formando hexagonos.
El silicio tetraédrico puede estar, en parte, sustituido por Al** o Fe*. Estas

capas tetraédricas se unen a otras octaédricas de tipo gibbsita o brucita. En
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ellas algunos Al*®* o Mg*, pueden estar sustituidos por Fe?> o Fe™ y mas
raramente por Li, Cr, Mn, Ni, Cu o Zn. El plano de unién entre ambas capas
estd formado por los oxigenos de los tetraedros que se encontraban sin
compartir con otros tetraedros, y por grupos (OH) de la capa brucitica o
gibsitica, de forma que, en este plano, quede un (OH) en el centro de cada
hexagono formado por 6 oxigenos apicales. El resto de los (OH) son
reemplazados por los oxigenos de los tetraedros. Una union similar puede
ocurrir en la superficie opuesta de la capa octaédrica. Asi, los filosilicatos
pueden estar formados por dos capas: tetraédrica mas octaédrica y se
denominan bilaminares, 1:1, 6 T:O; o bien por tres capas: una octaédrica y dos
tetraédricas, denominandose trilaminares, 2:1 6 T:O:T. A la unidad formada por
la unién de una capa octaédrica mas una o dos tetraédricas se la denomina
lamina. Si todos los huecos octaédricos estan ocupados, la lamina se denomina
trioctaédrica (Mg*® dominante en la capa octaédrica). Si sélo estan ocupadas
dos tercios de las posiciones octaédricas y el tercio restante esta vacante, se
denomina dioctaédrica (el Al*® es el catién octaédrico dominante). En algunos
filosilicatos (esmectitas, vermiculitas, micas, etc.), las laminas no son
eléctricamente neutras debido a las sustituciones de unos cationes por otros de
distinta carga. El balance de carga se mantiene por la presencia, en el espacio
inter laminar, o espacio existente entre dos laminas consecutivas, de cationes
(como por ejemplo en el grupo de las micas), cationes hidratados (como en las

vermiculitas y esmectitas) o grupos hidroxilo coordinados octaédricamente,
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similares a las capas octaédricas, como sucede en las cloritas. A éstas ultimas
también se las denomina T:O:T:O ¢ 2:1:1. La unidad formada por una lamina
mas la inter lamina es la unidad estructural. Los cationes inter laminares mas
frecuentes son alcalinos (Na* y K*) o alcalinotérreos (Mg*? y Ca*?). Las fuerzas
que unen las diferentes unidades estructurales son mas débiles que las
existentes entre los iones de una misma lamina, por ese motivo los filosilicatos
tienen una clara direccién de exfoliacién, paralela a las laminas. También
pertenecen a este grupo de minerales la sepiolita y la paligorskita, a pesar de
presentar diferencias estructurales con el resto de los filosilicatos.

Estructuralmente estan formadas por laminas discontinuas de tipo mica. A
diferencia del resto de los filosilicatos, que son laminares, éstos tienen habito
fibroso, ya que la capa basal de oxigenos es continua, pero los oxigenos
apicales sufren una inversion periédica cada 8 posiciones octaédricas (sepiolita)
0 cada 5 posiciones (paligorskita). Esta inversiéon da lugar a la interrupcion de la

capa octaédrica que es discontinua.

3.1.1 Clasificacion (14)

Los filosilicatos se clasifican atendiendo a que sean bilaminares o trilaminares y
dioctaédricos o trioctaédricos (Cuadro N° 1). Como puede verse pertenecen a
los filosilicatos grupos de minerales tan importantes como las micas y las

arcillas.



Cuadro No 1 Clasificacion de las arcillas
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DIOCTAEDRICOS TRIOCTAEDRICOS CARGA
Bilaminares Caolinita Antigorita
Nacrita Crisotilo
T.0 Canditas Dichita Serpentina Lizardita _
Halloysita Bertierina X=0
1:1
Pirofilita Talco X=0
Montmorillonita Saponita
Esmectitas Beidellita Esmectitas Hectorita | X =0,2-0,6
Nontronita
I Versiculitas Vermiculitas X=0,6-0,9
Trilaminares
lllitas X=0,9
TOT Moscovita Biotita
Micas Paragonita Micas Flogopita X =1
2:1 Lepidolita
T:0.T:O
Cloritas
2:1:1
Fibrosos Paligorskita Sepiolita

3.1.4 Propiedades fisico-quimicas (14)

Las importantes aplicaciones industriales de este grupo de minerales radican en

sus propiedades fisico-quimicas. Dichas propiedades derivan, principalmente,

de:

- Su extremadamente pequefio tamafio de particula (inferior a 2 pm)

- Su morfologia laminar (filosilicatos)

- Las sustituciones isomorficas, que dan lugar a la aparicion de carga en las
laminas y a la presencia de cationes débilmente ligados en el espacio inter

laminar.
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Como consecuencia de estos factores presentan por una parte, un valor
elevado del area superficial y a la vez, la presencia de una gran cantidad de
superficie activa, con enlaces no saturados. Por ello pueden interaccionar con
muy diversas sustancias, en especial compuestos polares, por lo que tienen
comportamiento plastico en mezclas arcilla-agua con elevada proporcion
sélido/liquido y son capaces en algunos casos de hinchar, con el desarrollo de
propiedades reoldgicas en suspensiones acuosas. Por otra parte, la existencia
de carga en las laminas se compensa, como ya se ha citado, con la entrada en
el espacio inter laminar de cationes débilmente ligados y con estado variable de
hidratacién, que pueden ser intercambiados facilmente mediante la puesta en
contacto de la arcilla con una solucion saturada en otros cationes, a esta
propiedad se le conoce como capacidad de intercambio cationico y es también

la base de multitud de aplicaciones industriales.

3.1.4.1 Superficie especifica (13) (14)

La superficie especifica o area superficial de una arcilla se define como el area
de la superficie externa mas el area de la superficie interna (en el caso de que
esta exista) de las particulas constituyentes, por unidad de masa, expresada en

m?/g.

Las arcillas poseen una elevada superficie especifica, muy importante para
ciertos usos industriales en los que la interaccién sodlido-fluido depende

directamente de esta propiedad.
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A continuacion se muestran algunos ejemplos de superficies especificas de

arcillas:

Cuadro No 2 Superficie especifica de arcillas

Mineral de arcilla Superficie especifica aprox.
Caolinita de elevada cristalinidad 15 m2/g
Caolinita de baja cristalinidad 50 m?/g
Halloysita 60 m%g
lllita 50 m?/g
Montmorillonita 80-300 m?/g
Sepiolita 100-240 m?/g
Paligorskita 100-200 m?/g

3.1.4.2 Capacidad de Intercambio cationico () (14)

Es una propiedad fundamental de las esmectitas. Son capaces de cambiar,
facilmente, los iones fijados en la superficie exterior de sus cristales, en los
espacios inter laminares, o en otros espacios interiores de las estructuras, por
otros existentes en las soluciones acuosas envolventes. La capacidad de
intercambio catidnico por sus siglas en inglés (CEC) se puede definir como: La
suma de todos los cationes de cambio que un mineral puede adsorber a un
determinado pH. Es equivalente a la medida del total de cargas negativas del
mineral. Estas cargas negativas pueden ser generadas de tres formas

diferentes:
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- Sustituciones isomorficas dentro de la estructura.

- Enlaces insaturados en los bordes y superficies externas.

- Disociacién de los grupos hidroxilos accesibles.

El primer tipo es conocido como carga permanente y supone un 80 % de la
carga neta de la particula; ademas es independiente de las condiciones de pH y
actividad iénica del medio. Los dos ultimos tipos de origen varian en funcién del
pH y de la actividad i6nica. Corresponden a bordes cristalinos, quimicamente

activos y representan el 20 % de la carga total de la lamina.

Cuadro No 3 Capacidad de intercambio catiénico de arcillas

Mineral de arcilla Capacidad de intercambio en meq/100g
Caolinita 3-5
Halloysita 10-40
llita 10-50
Clorita 10-50
Vermiculita 100-200
Montmorillonita 80-200
Sepiolita-paligorskita 20-35

3.1.4.3 Capacidad de absorcion (14)

Algunas arcillas encuentran su principal campo de aplicacion en el sector de los
absorbentes ya que pueden retener agua u otras moléculas en el espacio inter

laminar (esmectitas) o en los canales estructurales (sepiolita y paligorskita). La



30

capacidad de absorcion esta directamente relacionada con las caracteristicas
texturales (superficie especifica y porosidad) y se puede hablar de dos tipos de
procesos que dificilmente se dan de forma aislada: absorcion (cuando se trata
fundamentalmente de procesos fisicos como la retencion por capilaridad) y
adsorcién (cuando existe una interaccidon de tipo quimico entre el adsorbente,
en este caso la arcilla, y el liquido o gas adsorbido, denominado adsorbato).
La capacidad de adsorcion se expresa en porcentaje de absorbato con respecto
a la masa y depende, para una misma arcilla, de la sustancia de que se trate.
La absorcion de agua de arcillas absorbentes es mayor del 100% con respecto

al peso.

3.1.4.4 Hidratacion e hinchamiento ) (14)

La hidratacion y deshidratacion del espacio inter laminar son propiedades
caracteristicas de las esmectitas, y cuya importancia es crucial en los diferentes
usos industriales. Aunque hidratacion y deshidratacion ocurren con
independencia del tipo de cation de cambio presente, el grado de hidratacion si

esta ligado a la naturaleza del catién inter laminar y a la carga de la lamina.

La absorcion de agua en el espacio inter laminar tiene como consecuencia la
separacion de las laminas dando lugar al hinchamiento. Este proceso depende
del balance entre la atraccién electrostatica cation-lamina y la energia de
hidratacion del cation. A medida que se intercalan capas de agua y la
separacion entre las laminas aumenta, las fuerzas que predominan son de
repulsidon electrostatica entre laminas, lo que contribuye a que el proceso de

hinchamiento pueda llegar a disociar completamente unas laminas de otras.
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Cuando el catién inter laminar es el sodio, las esmectitas tienen una gran
capacidad de hinchamiento, pudiendo llegar a producirse la completa
disociacion de cristales individuales de esmectita, teniendo como resultado un
alto grado de dispersién y un maximo desarrollo de propiedades coloidales. Si
por el contrario, tienen Ca** o Mg** como cationes de cambio su capacidad de

hinchamiento sera mucho mas reducida.

3.1.4.4 Plasticidad (14)

Las arcillas son eminentemente plasticas. Esta propiedad se debe a que el
agua forma una envoltura sobre las particulas laminares produciendo un efecto
lubricante que facilita el deslizamiento de unas particulas sobre otras cuando se
ejerce un esfuerzo sobre ellas. La elevada plasticidad de las arcillas es
consecuencia, de su morfologia laminar, tamafo de particula extremadamente

pequefio (elevada area superficial) y alta capacidad de hinchamiento.

3.1.4.5 Tixotropia (14

La tixotropia se define como el fendmeno consistente en la pérdida de
resistencia de un coloide, al amasarlo, y su posterior recuperacion con el
tiempo. Las arcillas tixotropicas cuando son amasadas se convierten en un
verdadero liquido. Si a continuacion, se las deja en reposo recuperan la
cohesion, asi como el comportamiento sélido. Para que una arcilla tixotrépica
muestre este especial comportamiento debera poseer un contenido en agua
préximo a su limite liquido. Por el contrario, en torno a su limite plastico no

existe posibilidad de comportamiento tixotrépico.
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Las diversas propiedades fisicas de las arcillas permiten darle diferentes
aplicaciones industriales. Tomando como referencia estudios realizados en la
Universidad Nacional de Colombia, se pretende ampliar aun mas los usos de
este material, enfocandolo a la remocion de metales en agua especificamente
del plomo, ya que éste es un material muy utilizado en la industria y sus

desechos representan un grave riesgo para la salud y el medio ambiente.

3.2 GENERALIDADES DEL PLOMO (10

El plomo es un metal de color gris azulado, blando, ductil y maleable, su
densidad es de 11.4g/cm® y funde a 325 °C. Se volatiliza cristalizando como un
octaedro, su peso atomico es de 207.21g/mol.

El plomo dificilmente es atacado por el acido clorhidrico, incluso concentrado, el
acido sulfurico diluido no tiene accion sobre él, pero concentrado y caliente lo
transforma en sulfato de plomo del que disuelve pequefa cantidad, mientras
que se desprende anhidrido sulfuroso.

Se disuelve a la temperatura ordinaria en acido nitroso, dando nitrato de plomo
con desprendimiento de vapores nitrosos.

El acido acético en contacto con el aire contaminado con plomo, ataca
lentamente el plomo con formacion de acetato de plomo, lo mismo sucede con
otros 4acidos organicos en particular con los procedentes de productos

alimenticios, con formacion de las correspondientes sales de plomo.
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La acumulacién y toxicidad por plomo aparecen si se absorben mas de 0.5 g.
por dia. La vida media del plomo en los huesos es de 32 anos, y en el rindn es
de 7 anos. El limite de exposicion para el plomo en la atmdsfera es de
0.15 mg/m®.

Los efectos téxicos mas graves son el resultado de la accién del plomo sobre el
encéfalo y el sistema nervioso periférico. Las cifras de plomo en el encéfalo e
higado pueden ser de 5 a 10 veces las cifras sanguineas. El plomo de estos
tejidos se elimina solamente en forma lenta por los agentes quelantes del plomo
ya que solamente el plomo no combinado se elimina en forma efectiva por los
agentes quelantes, el aumento en la excrecién del plomo, producida por dichos
agentes es solamente temporal. Los agentes quelantes unicamente vuelven a
ser efectivos cuando se libera una nueva cantidad de plomo en estado
combinado.

Las formas de penetracion de plomo en el organismo humano se dan por via
digestiva, via respiratoria y via cutanea. Los grados de intoxicacion que se
producen por plomo son: intoxicacion aguda e intoxicacion crénica.
Intoxicacion aguda: se produce por la ingestion de una sal de plomo soluble.
Uno de los trastornos mas importantes es el ataque de los rifilones por el metal
pesado. Es la nefritis saturnina caracterizada por oliguria, con albuminuria y
cilindruria, frecuentemente. La muerte sobreviene por colapso cardiaco en
general tardiamente. Cuando el desenlace no es fatal, se observa durante un

tiempo mas o menos largo, trastornos digestivos y varios sintomas de
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envenenamiento crénico: fetidez de aliento, descarnadura de los dientes,
tumefaccién denominada de Burton, célicos, fendmenos nerviosos, etc. (11)
Intoxicacién crénica: cuando aparecen las primeras manifestaciones de
saturnismo, el individuo tiene un color mortecino caracteristico, siente cierto
malestar y gran fatiga, el aliento es fétido y la persona tiende a adelgazar.

Otros trastornos mas graves pueden manifestarse también en forma de crisis
convulsiva (meningoencefalitis saturnina). Después de varios afos de
intoxicacion puede aparecer una hipertension permanente, nefritis y gota
saturnina, sobreviniendo la muerte a veces en un estado de caquexia
avanzada.

Incluso si la intoxicacion no ha llegado a este estadio conviene llamar la
atencion sobre la gravedad de la afeccion desde el punto de vista de la

descendencia (abortos, partos prematuros).

3.2.1 Tratamiento en intoxicacion por plomo ()

En casos de intoxicacion que han sido catalogados como benignos, el
“tratamiento” es simplemente encontrar la fuente de donde proviene el plomo y
eliminarla del ambiente para que no entre mas plomo en el cuerpo. Parte del
plomo que ya se encuentra en el cuerpo se quedara ahi. Otra parte saldra del
cuerpo cuidadosamente durante la evacuacion y en la orina. Consumir comidas

ricas en hierro y calcio ayuda a que el cuerpo no absorba mas plomo.
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En casos donde la intoxicacién es de gravedad, el nifio o adulto debe recibir el
tratamiento llamado “chelation.” Las drogas de “chelation” (se pronuncia ki-lei-
shon) se combinan con el plomo que esta circulando en la sangre y en los
tejidos del cuerpo y ayudan a sacar el plomo a través de la orina. Si el nivel de
plomo en la sangre del paciente es muy elevado, las drogas de “chelation”
usualmente seran administradas en el hospital. Las dos drogas mas comunes
de “chelation” (‘EDTA” y “BAL”) deben administrarse por inyeccion.
El “chelation” no es una cura para la intoxicacién por plomo. Simplemente
ayuda a prevenir que el paciente experimente convulsiones o caiga en un
estado de coma, cuando se extrae rapidamente el plomo del cuerpo. Pero no

puede curar el dafio ya causado por el plomo.

3.3 ESTUDIO ESTADISTICO )

El tipo de estudio estadistico que se aplico en la investigacion fue el Analisis de
varianza de tres factores. Para el cual se utilizo el paquete estadistico
Statgraphics; ya que este nos permite evaluar como se ve afectada la retencion
de plomo en columnas por los factores pH, tiempo y arcilla.

Este estudio pretende encontrar si existe diferencia significativa en la utilizacién
de la arcilla natural y acidificada para retener plomo en columna y a la vez
encontrar el pH y el tiempo en que las columnas presentan una mayor eficiencia.
Por otra parte se realizan pruebas de idoneidad del modelo estadistico para

verificar que se satisfacen las suposiciones para el analisis.
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Las pruebas que debe cumplir un modelo idéneo son:
- Que los datos estén descritos de manera adecuada por el modelo lineal.
Yik =K+ i+ B+ + (@B + (@p)u+ Byt (@B P+ e
- Que los errores sean variables aleatorias, independientes y normalmente
distribuidas con media cero y varianza constante. Para realizar estas pruebas
se lleva a cabo un analisis de residuos.
Prueba de normalidad de residuos; Para probar la normalidad e independencia
de los residuos se realiza una grafica de probabilidad normal de residuos. El
grafico sera una linea recta.
Prueba de homogeneidad de las varianzas; Se comprueba la homogeneidad de
las varianzas. Si el modelo es correcto y las suposiciones se satisfacen, los
residuos no deben tener ningun patron ni deben estar relacionados con ninguna
otra variante. Una comprobacién sencilla consiste en graficar los residuos
contra los valores ajustados, este grafico no debe revelar ningun patrén obvio,
En el analisis de varianza de tres factores la suma de cuadrados se particiona
en ocho términos, cada uno representa una fuente de variacion de las cuales se
obtienen estimaciones dependiente de o? cuando todos los efectos principales y
los efectos de interaccion son cero. Si los efectos de cualquier factor o
interaccion dados no son todos cero, entonces el cuadrado medio estimara la
varianza del error mas una componente debida al efecto sistematico en

cuestion.
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Formulas a utilizar:

a

SSA ="pen  “abon
(Formula 1)
Donde:
A =pH (2.0,4.0y6.0)
B = Arcilla (natural y acidificada)

C =Tiempos (30, 60, 120, 180 y 240 minutos)

n = Numero de valores (repeticiones para cada celda)

T.... = Suma de todas las abcn observaciones
Ti... = Suma las observaciones para el nivel i-ésimo del factor pH.
T.j.. = Suma las observaciones para el nivel j-ésimo del factor Arcilla.

T..k. = Suma las observaciones para el nivel k-ésimo del factor Tiempos.
b ) a b )

T4jj... T3 T2j..
S T ST 3T

— =1 _ i
SS(AB)= cn bcn acn | aben

a
=

(Formula 2)

Donde:
Tij.. = Suma las observaciones para el nivel i-ésimo de Ay el nivel j-ésimo de B
Ti.k. = Suma las observaciones para el nivel i-ésimo de A y el nivel k-ésimo

de C
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T.jk. = Suma las observaciones para el nivel j-ésimo de B y el nivel k-ésimo

de C

a b a c b c a
Tk, 2 2 TAL > YTk D D TPk, Y TA

M=
Me

— i=1 =1 k=1 _ =1 A _ =1 k=1 _ =1 kA i=1

SS(ABC) n cn bn an * bcn

b c

2T Y TRk
+ j=1 + k=1 _ T ..

acn abn abcn
(Férmula 3)

Donde:

Tijk. = Suma de las observaciones para la ijk-€simo combinacion de tratamiento

k.



IV. DISENO METODOLOGICO
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4.0 DISENO METODOLOGICO

El disefio metodoldgico consta de tres etapas que son:
- Investigacion bibliografica
- Investigacion de campo

- Parte experimental

4.1 INVESTIGACION BIBLIOGRAFICA

Se consultaron bibliografias relativas al tema en estudio, en diferentes
bibliotecas, entre estas; Biblioteca Benjamin Orozco de la Facultad de Quimica
y Farmacia, Biblioteca de la Universidad Nueva San Salvador, Biblioteca de la
Universidad Alberto Masferrer, Biblioteca Central de la Universidad de El
Salvador. Asi como diferentes sitios de Internet.

4.2 INVESTIGACION DE CAMPO

4.2.1Tipo de estudio

Es el esquema general o marco estratégico que le da coherencia, y sentido
practico a todas las actividades que se emprenden para buscar respuesta al
problema y objetivos planteados.

El estudio que se realiz6 en este trabajo de investigacion se puede clasificar
segun el periodo y secuencia del estudio, como transversal, ya que se estudian
las variables simultaneamente en determinado momento, haciendo un corte en
el tiempo y éste no es importante en relacion con la forma en que se dan los

fendbmenos.
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Y segun el analisis y alcance de los resultados, es experimental por estar
netamente basada en aspectos practicos. Por lo tanto el tipo de estudio que se

aplicé es: Trasversal — experimental () (15).

4.2.2 Universo y muestra

En la presente investigacion se tiene un universo en el cual esta incluida la
arcilla de llobasco departamento de cabanas, considerando que el muestreo es
el proceso de seleccionar una parte del todo. Utilizando un mapa del municipio
de llobasco se realizé una segmentacion y al azar se elige una fraccidén que fue
designada para la recoleccion de la muestra, el sitio es la colonia el siete de
donde se toman cuatro muestras que son suficientes para la realizacion de los

analisis.

4.2.3 Planteamiento de las hipotesis

En esta investigacidon se probaran las hipdtesis siguientes:

Efectos principales

- pH.
Ho (hipdtesis nula): No existe diferencia en la retencion debido al pH de la
solucion.
H1 (hipotesis alternativa): Si existe diferencia en la retencion debido al pH de

la solucion.



En forma del estadistico F.

82
Ho:F(a-1),abc(n-1)= —-

82
y se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05 si:

82

F(a-1),abc(n-1)= 712> Fo.05,(a-1).abo(n - 1)

- Arcilla

Ho: No existe diferencia en la retencion al usar arcilla natural o acidificada.

H1: Si existe diferencia en la retencién al usar arcilla natural o acidificada

En forma del estadistico F.

SZ
Ho : Fo-1),abcn -1)= —2

SZ
y se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05 si:
82
F(b-1),abc(n - 1)= —2) F0.05, (b - 1), abc(n - 1)
SZ

- Tiempo.
Ho: No existe diferencia en la retencién debida al tiempo.

H1: Si existe diferencia en la retencion debida al tiempo.

42
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En forma del estadistico F.

82
|‘|01F(c-1),abc(n-1)=73
SZ
82
Fo-1),abo(n-1)= —2) F0.05.(c-1),aben-1) Y S€ rechaza Ho al nivel de significacion
: 5 F005.(c-1),
de 0.05 S si

INTERACCIONES.

- pH, arcilla
Ho: No existe interaccion entre los factores pH y arcilla.
H1: Si existe interaccion entre los factores pH y arcilla.

En forma del estadistico F.

SZ
Ho:F@-1)b-1),abcn-1)=—2

S2
y se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05 si:

82
F@-1)b-1),abc(n-1)= —‘2"> Fo.05, (a-1)(b - 1), abc(n - 1)
S

- pH, tiempo.
Ho: No existe interaccion entre los factores pH y tiempo.
H1: Si existe interaccion entre los factores pH y tiempo.

En forma del estadistico F.

82
Ho: Fa-1)c-1),abc(n-1)= —>

82



y se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05 si:

s? T
F(a-1)c-1),abc(n-1)= —2> F0.05,(a-1)c-1),abc(n-1) - Arcilla, tiempo.
S

Ho: No existe interaccion entre los factores arcilla y tiempo.

H1: Si existe interaccion entre los factores arcilla y tiempo.
En forma del estadistico F.
82

Ho :Fo-1)c-1),abc(n-1)= —2

82
y se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05 si:

82
Fo-1)c-1),abcn-1)= —2) Fo0.05,(b-1)c - 1), abc(n - 1)
S

- pH, arcilla y tiempo.
Ho: No existe interaccién entre los factores pH, arcilla y tiempo.

H1: Si existe interaccion entre los factores pH, arcilla y tiempo.
En forma del estadistico F.

82
Ho : Fa-1)b - 1)(c - 1), abc(n - 1)= —
82

y se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05 si:
82

F(a-1)(b-1)(c-1),abc(n-1):—;> Fo.05, (a-1)(b - 1)(c - 1), abe(n - 1)
S

44
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4.3 PARTE EXPERIMENTAL

4.3.1 Recoleccion de la muestra

Para recolectar la muestra se realizé un mapeo de la zona y al azar se elige un

segmento (Colonia el siete), donde se cuarted la zona y se tomd6 una muestra

de cada cuartil que tenia aproximadamente 1 m? a los cuales se les retird la

capa superficial. Se tomd la arcilla y se mezcla para homogeneizar la muestra y

realizar los analisis.

@ !‘ ILOBASCO

Sitio de muestreo

Colonia el Siete : SENSUNTEPEQUE
JUTIAPA s .
'sja\::ranc'ﬁé@bggc_
Ho,c . del Monte - £

620.00

2 H453.00
—— " Las Huertas
RS Lo RGave owvie

TEJUTEPEQUE

TENANCINGO
(Depto. Cuscatlan) . A —

=

&

aue® = L7
L
~

= Maquilis
7 "Ri L= LCaja

.
"casc

EL ROSARIO
(Depto. Cuscatlian)

SAN SEBASTIAN
SAN RAFAEL = .
CEDROS (Depto. San Vicente)

(Depto. Cuscatian)

San Irén
%ﬁ-ﬁa.oo ™ corro
— os Torunos

SAN ISIDRO

Figura No 1 Lugar de recoleccién de la muestra en colonia el siete llobasco.
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4.3.2 Proceso de lavado y decantacion

Se procedi6 a separar la arcilla de la siguiente forma:

1-

Colocar la arcilla en un recipiente plastico con capacidad de 5 L y
posteriormente agregar un volumen de 4.5 L de agua, luego agitar

vigorosamente por 10 minutos.

Dejar reposar por un periodo de 24 horas (se forman tres capas), luego por
decantacion eliminar la capa superior y separar por decantacion la capa
intermedia la cual contiene la arcilla en suspension y depositarla en un

beaker de 1000 mL.

Eliminar el agua de la capa intermedia por evaporacion y sobre una capsula
de porcelana colocar la arcilla en la estufa a una temperatura de 110° C,

hasta secar completamente.

Triturar la arcilla con la ayuda de un mortero y pistilo, para disminuir el

tamano de particula.

Determinar el pH de la arcilla (ver anexo 11).

4.3.3 Identificacién de la composicidon de la arcilla

Difraccion de Rayos X @).

La aplicaciéon fundamental de la Difraccion de Rayos X es la identificacion

cualitativa de la composicién mineralégica de una muestra. La difraccion esta
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basada en las interferencias Opticas que se producen cuando una radiacion
monocromatica atraviesa una rendija de espesor comparable a la longitud de

onda de la radiacion.

Los rayos X interaccionan con la materia a través de los electrones que la
forman y que se estan moviendo a velocidades mucho menores que la de la luz.
Cuando la radiacion electromagnética X alcanza un electrén cargado éste se

convierte en fuente de radiacion electromagnética secundaria dispersada.

En esencia, la Cristalografia estructural por difraccién de rayos X, consiste en
medir las intensidades de la mayor cantidad posible de haces difractados del
espectro tridimensional de difraccion, obtener de ellas los mddulos de los
factores de estructura, y de sus valores, mediante algun procedimiento de
asignacién de fases a cada uno de estos factores, reconstruir la distribucion
electronica en la celdilla elemental, cuyos maximos corresponderan a las

posiciones atomicas.

4.3.4 Tratamiento acido (e) (14)

El acido ataca tanto el mineral como las impurezas asociadas con la arcilla en
su estado natural, provocando cambios fisicos y quimicos en su estructura. A la
arcilla se le realizdé el presente tratamiento con la finalidad de evaluar como

afecta la acidez a la capacidad de intercambio catidnico (captacion de plomo).
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Procedimiento:

1-

6-

Pesar en balanza granataria 100g de arcilla y depositar en un beaker de
1000 mL.

Adicionar 500 mL de acido sulfurico 3N (agente activante) lentamente sobre

la arcilla y agitar constantemente con agitador magnético durante 1 hora.
Filtrar la arcilla acidificada haciendo uso de un embudo y papel filtro.

Depositar el filtrado en un recipiente plastico, y secar a temperatura

ambiente.

Triturar la arcilla seca con la ayuda de un mortero y pistilo, para disminuir el

tamano de particula.

Determinar el pH resultante de la arcilla (ver anexo 11).

4.3.5 Determinacion de la superficie especifica (13)

La superficie especifica, S, de un adsorbente se calcula por medio de la

relacion:

S

= Xm No a

Donde:

Xm: Cantidad de adsorbato (gramos) necesaria para formar una monocapa

sobre un gramo de adsorbente.

No: Numero de Avogadro (6.0221367X10% mol ') (13)
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a: Superficie cubierta por una molécula adsorbida (13), considerando que una

molécula de azul de metileno es 9 A?

Fundamento:

Cuando un colorante en solucién acuosa se adsorbe sobre las particulas de una
arcilla, la primera capa monomolecular se retiene irreversiblemente y no es
posible eliminarla mediante el lavado; en cambio, las siguientes capas
adsorbidas si se eliminan por medio de esta operacién. Por lo tanto, el valor de
Xm se puede estimar estableciendo la cantidad de colorante limite entre tener
liquido sobrenadante coloreado e incoloro, en una serie de experimentos en los

cuales se agitan muestras de arcilla con cantidades variables de colorante.

Procedimiento:

1- Secar la arcilla natural a 110° C por 8 horas.

N
1

Preparar 5 soluciones de azul de metileno a diferentes concentraciones

(0.275, 0.300, 0.325, 0.350 y 0.375 g/L)

w
1

Determinar la absorbancia para cada concentracion en el espectrofotometro

UV-Visible, a una longitud de onda de 630 nm.

N
1

Pesar en balanza analitica 5 muestras de 0.1 g de arcilla natural y depositar

cada una en beakers de 250 mL
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5- Agregar 100 mL de solucién de azul de metileno con una concentracion de
0.275 g/L a la primera muestra, 0.300 g/L a la segunda muestra, 0.325,
0.350 y 0.375 g/L en cada una de las muestra restantes (cada muestra se

realiza por triplicado).

6- Agitar vigorosamente las 5 muestras durante 12 horas, con agitador

magneético y dejar en reposo a temperatura ambiente por 24 horas.

7- Determinar la concentracion final de azul de metileno en cada una de las
muestras por espectrofotometria UV-Visible, a una longitud de onda de

630 nm.

4.3.6 Elaboracién de la curva de calibracion del plomo por espectrofotometria

de absorcién atémica (1)

La espectrofotometria de absorcién atdmica consiste en aspirar a una llama la
muestra, luego se dirige un rayo luminosos a través de la misma hasta un
monocromador y llega a un detector que mide la cantidad de luz absorbida por
el elemento atomizado en la llama, como cada metal tiene su propia longitud de
onda caracteristica. Se usa como fuente luminosa una lampara compuesta de
dicho elemento, esto proporciona un método relativamente libre de
interferencias espectrales o de radiacion, la cantidad de energia absorbida en la
llama, es proporcional a la concentracion del elemento en la muestra a un

determinado valor de concentraciones limitado.
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Procedimiento:

1- Preparar una solucién de plomo con la sal de nitrato de plomo anhidro a 100

ppm.

2- A partir de una solucién de plomo de 100 ppm, preparar diluciones de 0.5,

1, 2y 3 ppm.

3- Preparar un blanco con agua destilada.

4- Leer la absorbancia de las soluciones de plomo y el blanco en el

espectrofotometro de llama.

o
T

Grafica concentracion versus absorbancia.

4.3.7 Evaluacion de la capacidad de retencion de plomo (1).

Procedimiento:
1- Secar la arcilla a 110°C en la estufa por una hora, luego pulverizarla con

mortero y pistilo.

2- Pesar en balanza granataria dos porciones de 100g de arcilla y depositar en

beaker por separado.

3- Una porcion se utiliza en su estado natural y la otra recibe el siguiente

tratamiento de activacion que se detalla en las paginas 47 y 48.
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Preparar 3 columnas con la utilizacion de tubos de vidrio y colocar 15g de

arcilla en cada tubo.

Preparar 3 L de solucion de plomo (nitrato de plomo trihidratado) con una

concentracién de 40 ppm.

Rotular 3 beaker de 1 L (1, 2 y 3), y distribuir la soluciéon de plomo (nitrato de

plomo trihidratado) de 40 ppm en los mismos.

Regular el pH de la solucion en el beaker #1 a pH 2, en el beaker#2 a4y

en el beaker #3 a 6 con hidroxido de amonio concentrado.

Agregar a la primera columna la solucion de plomo (nitrato de plomo
trinidratado) 40 ppm con pH 2, a la segunda, la solucion de plomo con pH 4

y a la tercera la solucién de plomo con pH 6.

Hacer pasar en cada columna la cantidad de soluciéon que sea posible en

cuatro horas.

10- Tomar una muestra por cada columna en los primeros 30 minutos, luego

tomar otra a los 60 minutos y asi sucesivamente a los 120, 180 y 240

minutos.
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11- Preparar un blanco con agua destilada y tratarlo de la misma forma que a

las muestras.

12- Determinar la concentracion de plomo por absorcion atémica en el filtrado.

Nota: Los procedimientos se realizaran por duplicado con arcilla natural y arcilla

acidificada.



Secar la arcilla a 110°C por 1 hora.

v

Pulverizar la arcilla con mortero v pistilo.
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Pesar 100a de arcilla en beaker de1000mL

v

Adicionar 500mL de H2SO4 3N v aaitar por 1 hora

TomarnH| '|Arci|lanatura| |

1—-1 Filtrar, secar y triturar |

| Arcilla Acidificada | <—| Tomar bH

< 3L desol. de
3L desol.de - Ploman de 40nnm
| Ploamn de 40nnm
Columna 1 Columna 2 Columna 3 Columna 4 Columna5 Columna 6
150 de arcilla 15g de arcilla 15g de arcilla 15g de arcilla 159 de arcilla 15g de arcilla
A 4 \ 4 A 4 A 4 A 4 A 4

. Filtrar la Filtrar la Filtrar la Filtrar la Filtrar la
Filtrar la Solucién de Solucién de Solucién de Solucién de Solucion de
Solucion de plomo de plomo de plomo de plomo de plomo de
plomo de 35.8ppm (conc. | | 36.1ppm (conc. 36.6ppm (conc. | | 35.8ppm (conc. | | 36.1ppm (conc.
36.6ppm (conc. [ | Ajustada) Ajustada) Ajustada) Ajustada) Ajustada)
AJulitg%a) apH4.0 apH6.0 apH2.0 apH4.0 apH6.0
apH2.

A\ A4

Recolectar el filtrado a los <
30, 60, 120, 180 y 240 min. <

!

Determinar la concentracion
por absorcion atémica

Figura No 2 Esquema del procedimiento a seguir en la evaluacién de la
capacidad de retencion de plomo en columna.




V. RESULTADOS
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5.0 RESULTADOS E INTERPRETACION

5.1 ANALISIS DE LA ARCILLA POR DIFRACCION DE RAYOS X

Cuadro No 4 Resultados de analisis petrograficos por medio de la técnica de
difraccién de rayos x, en muestras de arcilla natural y acidificada

de la colonia el siete, llobasco.

No. De L Descripcién Composicion
Ubicacién P X . %
Muestras Macroscoépica Mineraldgica
CT25-04 Muestra de color beige,
Caolinita (AI2Si205(0OH)4 37
Muestra fina, con algunos cristales
llobasco Cuarzo (SiO2) 36
Arcilla angulares y de color
Halloysita (AI2Si205(OH)4 27
Acidificada amarillento
CT26-04
Muestra de color anaranjado, Caolinita (AI2Si205(0OH)4 54
Muestra
llobasco fina, con algunos Cuarzo (SiO2) 25
Arcilla
cristales blancos Cristobalita (SiO2) 21
Natural

En este cuadro se presentan los resultados obtenidos en el analisis de la arcilla
en su estado natural asi como también después de recibir el tratamiento de

activacion.
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5.2 DETERMINACION DE LA SUPERFICIE ESPECIFICA POR EL METODO

DE AZUL DE METILENO (13) (14)

Cuadro No 5 Resultados de absorbancia de las muestras para la
determinacion de superficie especifica.

No de Ao Af
Co (g/L) — —
Muestra 1 2 3 X 1 2 3 X
1 0.275 1.200 | 1.164 | 1.032 | 1.132 0 0 0 0
2 0.300 1.321 | 1.248 | 1.272 | 1.280 0 0 0 0
3 0.325 1.376 | 1.448 | 1.328 | 1.384 | 0.009 | 0.005 | 0.010 | 0.008
4 0.350 1.524 | 1.544 | 1.420 | 1.496 | 0.028 | 0.036 | 0.045 | 0.036
5 0.375 1.608 | 1.642 | 1.634 | 1.628 | 0.075 | 0.078 | 0.064 | 0.072

Co = Concentracion inicial de azul de metileno.

Ao = Absorbancia inicial de la solucidon de azul de metileno.

Af = Absorbancia final de la solucidon de azul de metileno.

Cuadro No 6 Datos obtenidos para la determinacién de superficie especifica

ol | cogn) | Ao A | C(glL) C‘z;flj X | cix(co-c)) | cico
1 0275 | 1132 | 0 0 0.275 0 0
2 0300 | 1280 | 0 0 0.300 0 0
3 0325 | 1.384 | 0.008 | 0.0019 | 0.3231 0.0182 0.0058
4 0.350 | 1496 | 0.036 | 0.0084 | 0.3416 0.0720 0.0240
5 0375 | 1628 | 0.072 | 00166 | 0.3584 0.1292 0.0443
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C = Concentracion final de la solucién de azul de metileno.
X = Cantidad de soluto adsorbido por gramo de adsorbente
Ejemplo para el calculo de la concentracion final (C) a partir de la concentracion
inicial (Co)

Co = 0.325 g/L de azul de metileno (muestra numero 3)
Calcular:

C = (Af/Ao) x Co

C =(0.008/1.384) x 0.325

C =0.0019 g/L, luego

X=Co-C

X =0.325 g/L-0.0019 g/L

X =0.3231 g/L, calcular entonces:

C 0.0019

= =0.0182
(X(Co-C)) 0.3231x0.3231

C _0.00199g/L _ 0.0058

Co 0.325g/L

La superficie especifica, S, de un adsorbente se calcula por medio de la
relacion:

S = XmNoa

Xm; se calcula por la isoterma de BET, graficando:
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y = 2.9211x + 0.0006
R?=0.9997
0.14
0.12 //’
0.1
G /
s 0.08
9/ /
X 0.06
B /
0.04 /
0.02
O T T T T
0 0.01 0.02 0.03 0.04 0.05
C/Co

Figura No 3 Grafico C/(X(Co-C)) vrs C/Co obtenido en base a los datos del

cuadro numero 4 para encontrar el valor de la pendiente.

Cuadro No 7 Resultados obtenidos con adsorcion del azul de metileno en

arcilla natural.

No de muestra X Y
C/Co C/(X(Co-C))
1 0 0
2 0 0
3 0.0058 0.0182
4 0.0240 0.0720
5 0.0443 0.1292

m = pendiente
m= 2.9211

b = intercepto

b = 0.0006




60

1
(m+b)

Xm =

1

m= _0.3423 g/
(2.2911+0.0006) 99

* Gramos de azul de metileno por gramo de arcilla
1m = 1x10"°A

1m? = 1x10%° A?

9A? x 1m?/ 1x10%°A%= 9x10™%° m?

S=XmxNxa

S =0.3423 g/g x 6.022x10% mol™ x 9x10%° m?

S = 18,551.9754 g/g x mol™ x m?, dividido por el peso molecular del azul de

metileno trihidratado; PM = 373.9 g/mol

~ 18551975.4 g/g xmol™" xm?

S
373.9g/mol

S=4962m?/g

El valor de la superficie especifica para la arcilla es 15-50 m?/g (1)
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5.2.1 DETERMINACION DE pH (2

Cuadro No 8 Resultados obtenidos en la determinacién de pH de la arcilla de
llobasco natural y acidificada.

No de muestra Arcilla natural Arcilla acidificada
(pH) (pH)
1 4.9 26
2 48 24
3 5.0 2.4
Promedio 4.9 25
S 0.10 0.12
cv 2.04 4.80

En el cuadro numero ocho se presentan los resultados obtenidos en las
determinaciones de pH, tanto para arcilla natural como para la arcilla acidificada
y se puede observar que la dispersion de los datos es basta baja con respecto
al resultado de la desviacidon estandar (s) para cada una de las arcillas.

Ademas se le determino el coeficiente de variacion (CV); Que es la expresion
de la desviacion relativa estandar como un porcentaje del promedio alrededor
del cual se toman las desviaciones. En los resultados se puede notar una
variabilidad para la arcilla natural de 2.04 y para la arcilla acidificada de 4.80,
ambos resultados se encuentra dentro del rango del grado de alta
representatividad de las series. La dispersion y variabilidad de los datos esta
relacionada con algunos factores entre los cuales se puede mencionar: se
trabajo con balanza semianalitica, las condiciones ambientales no son las

optimas y la poca experiencia del analista.
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5.3 EVALUACION DE LA RETENCION DE PLOMO EN COLUMNAS DE

FILTRACION.

Cuadro No 9 Resultados obtenidos en la columna N° 1 utilizando arcilla natural.

Tiempo Co Citx Vol. Filtrado Velocidad de flujo *Plomo Retenido
(min.) (pPm) (ppm) (mL) (mL/min.) (Mg)
30° 36.6 0.9 271 0.90 967.5
60’ 36.6 4.6 23.4 0.78 748.8
120° 36.6 17.5 441 0.73 842.3
180° 36.6 23.9 41.9 0.70 532.1
240’ 36.6 29.7 39.0 0.65 269.1
Total: 175.5 3359.8

Cantidad de Arcilla en la columna = 15g
pH de la solucion a filtrar = 2.0

Concentracion inicial de plomo = 36.6pg/mL

Ejemplo: calculo de plomo retenido en la columna N° 1, tiempo 30 minutos:

*Plomo retenido = (Co-Ctx)V, donde:

Co = concentracion inicial

Ctx = Concentracion en tiempo X (30, 60, 120, 180 y 240 minutos)
V = volumen filtrado en X tiempo

Plomo retenido = (36.6 pg/mL — 0.9 pyg/mL) 27.1 mL

Plomo retenido = 967.5ug

Cantidad de plomo retenido para los primeros 30 minutos de filtracion.
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Eficiencia de la columna:

Total de plomo retenidox 100
Total de volumen filtradox Ci

Eficiencia=

3359.8ug X100
175.5mL X 36.6 ug/L

Eficiencia=

Eficiencia de la columna = 52.31%
El 52.31% de plomo que contenia la solucion que se filtro fue retenido por la

arcilla.

Capacidad de retencion de plomo en la columna (QdeR) en miligramos de
plomo por gramo de arcilla.

Plomo total retenido (mg)

QdeR= . :
Cantidad de arcilla en la columna (Q)
QdeR = 3.3598mg
15.0g

QdeR = 0.2240 mg/g

Cada gramo de arcilla utilizado en la columna retuvo 0.2240 mg de plomo.
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Concentracion de plomo vrs. tiempo
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Figura No 4 Grafico de los resultados obtenidos en la columna N° 1 utilizando
arcilla natural y solucién de plomo a pH 2.0.

Los resultados de la columna numero uno muestran un alto porcentaje de

retencion para las primeras muestras, pero al pasar el tiempo la retencién baja

muy rapidamente. Es decir que las ultimas muestras presentan un alto

contenido de plomo.
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Cuadro No 10 Resultados obtenidos en la columna N° 2 utilizando arcilla

natural.
Tiempo Co Ctx Vol. Filtrado | Velocidad de flujo *Plomo
(min.) Ppm (ppm) (mL) (mL/min.) Retenido (ug)
30° 35.8 4.2 27.3 0.91 862.7
60° 35.8 4.9 17.0 0.56 525.3
1207 35.8 5.1 39.0 0.65 1197.3
1807 35.8 54 30.1 0.50 915.0
240° 35.8 6.0 34.5 0.58 1028.1
Total: 147.9 4528.4

Cantidad de Arcilla en la columna = 15g
pH de la solucion a filtrar = 4.0

Concentracion inicial de plomo = 35.8ug/mL

Eficiencia de la columna:
Total de Plomo retenido x 100

Total de volumen filtrado x Ci

4528.4 yg X100
147.9mL X 35.8ug/ mL

Eficiencia =

Eficiencia=

Eficiencia de la columna = 85.53%
El 85.53% del plomo que contenia la solucién que se filtro fue retenido por la
arcilla.

Capacidad de retencion de plomo en la columna (QdR)

Plomo total retenido (mg) ~4.5284mg
Cantidad de arcilla en la columna (Q) 15.0g

QdeR =

QdeR =0.3019 mg/g

Cada gramo de arcilla utilizado en la columna retuvo 0.3019 mg de plomo.
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Concentracién de plomo vrs. tiempo
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Figura No 5 Grafico de los resultados obtenidos en la columna N° 2 utilizando
arcilla natural y solucion de plomo a pH 4.0.

En la columna numero dos los cambios en la retencion a través del tiempo son
poco notables, ya que los valores de plomo en el filtrado se encuentran en el
rango de 4.2 hasta 6.0 ppm y se observé una retencién con una minima

variabilidad con respecto al tiempo de muestreo.
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Cuadro No 11 Resultados obtenidos en la columna N° 3 utilizando arcilla natural.

Tiempo Co Ctx Vol. Filtrado | Velocidad Qe flujo *Plomo Retenido (ug)
(min.) (ppm) (ppm) (mL) (mL/min.)
30° 36.1 1.9 27.1 0.90 926.8
60’ 36.1 5.0 257 0.86 799.3
120° 36.1 5.9 38.9 0.65 1174.8
180° 36.1 7.0 31.8 0.53 925.4
240° 36.1 8.3 28.7 0.47 797.9
Total: 152.2 4624.2

Cantidad de Arcilla en la columna = 159
pH de la solucion a filtrar = 6.0
Concentracién inicial de plomo = 36.1ug/mL

Eficiencia de la columna:
Total de plomo retenido x 100
Total de volumen filtrado x Ci
4624.2ug X100
152.2mL X 36.1ug/mL

Eficiencia =

Eficiencia =

Eficiencia de la columna = 84.16%
El 84.16% del plomo que contenia la solucidon que se filtro fue retenido por la
arcilla.

Capacidad de retencion de plomo en la columna

Plomo total retenido (mg)

QdeR = : ;
Cantidad de arcilla en la columna (g)
QdeR = 4:6242mg
159

QdeR = 0.3083 mg/g

Cada gramo de arcilla utilizado en la columna retuvo 0.3083 mg de plomo.
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Concentracién de plomo vrs. tiempo
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Figura No 6 Grafico de los resultados obtenidos en la columna N° 3 utilizando
arcilla natural y solucién de plomo a pH 6.0

En la columna numero tres se observa un aumento en la concentracién de
plomo para la muestra 1 y 2, pero en las siguientes muestras la tendencia a

subir es en menor grado hasta alcanzar un valor maximo de 8.3ppm.
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Cuadro No 12 Resultados obtenidos en la columna N° 4 utilizando arcilla

acidificada.
Tiempo Co Cix Vol. Filtrado Velocidad de *Plomo
(min.) (ppm) (ppm) (mL) flujo (mL/min.) | Retenido (ug)
30° 36.6 3.9 25.6 0.85 837.1
60° 36.6 4.9 23.8 0.79 754.5
120° 36.6 5.2 51.7 0.86 1623.4
180° 36.6 6.6 50.9 0.85 1527.0
240’ 36.6 6.9 51.8 0.86 1538.5
Total: 203.8 6280.5

Cantidad de Arcilla en la columna = 15¢g
pH de la solucion a filtrar = 2.0

Concentracion inicial de plomo = 36.6ug/mL

Eficiencia de la columna:
Total de plomo retenido x 100

Eficiencia = ! .
Total de volumen filtrado x Ci
Eficiencia= 6280.5ug X100
203.8mL X 36.6 ug/mL

Eficiencia de la columna = 84.20%
El 84.20% del plomo que contenia la solucion que se filtro fue retenido por la
arcilla.

Capacidad de retencion de plomo de la columna
Plomo total retenido (mg)

QdeR = , ,

Cantidad de arcilla en la columna (g)
QdeR = 6.2805mg

15.0g

QdeR = 0.4187 mg/g

Cada gramo de arcilla utilizado en la columna retuvo 0.4187 mg de plomo.
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Concentracién de plomo vrs. tiempo
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Figura No 7 Gréafico de los resultados obtenidos en la columna N° 4 utilizando
arcilla acidificada y solucién de plomo a pH 2.0.

La concentracién de plomo que se obtiene en la primera muestra es bastante

baja y se observa que conforme el tiempo va avanzando asi también aumenta

la concentracion en el filtrado, pero lo hace en una minima proporcién. Es decir

que en las Uultimas muestras la columna continia reteniendo altas

concentraciones de plomo.
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Cuadro No 13 Resultados obtenidos en la columna N° 5 utilizando arcilla

acidificada.
Tiempo Co Ctx Vol. Filtrado Velof(},ilﬁta)d de *Pl_omo
(min.) (ppm) (ppm) (mL) (mL/min.) | Retenido (ug)
307 35.8 3.9 22.2 0.74 708.2
60’ 35.8 4.0 211 0.70 671.0
120° 35.8 4.4 36.3 0.61 1139.8
180" 35.8 5.0 32.6 0.54 1004.1
240° 35.8 5.9 30.4 0.51 909.0
Total: 142.6 4432.1

Cantidad de Arcilla en la columna = 15¢g
pH de la solucion a filtrar = 4.0
Concentracion inicial de plomo = 35.8ug/mL

Eficiencia de la columna:

Total de plomo retenido x 100

Eficiencia = , :
Total de volumen filtrado x Ci

4432.1ug X100

Eficiencia=
142.6 mL X 35.8 ug/mL

Eficiencia de la columna= 86.82%

El 86.82% del plomo que contenia la solucién que se filtro fue retenido por la
arcilla.

Capacidad de retencion de plomo en la columna

Plomo total retenido (mg)

QdeR = , :

Cantidad de arcilla en la columna (Q)
QdeR = 4.4321mg

15.09g

QdeR = 0.2955 mg/g

Cada gramo de arcilla utilizado en la columna retuvo 0.2955 mg de plomo.
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Concentracién de plomo vrs. tiempo
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Figura No 8 Grafico de los resultados obtenidos en la columna N° 5 utilizando

arcilla acidificada y solucion de plomo a pH 4.0.

En la columna numero cinco se retiene un alto porcentaje de plomo en la

primera muestra y se observa una tendencia minima en cuanto a la reduccion

de la capacidad de retencion con respecto al tiempo de muestreo.
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Cuadro No 14 Resultados obtenidos en la columna N° 6 utilizando arcilla

acidificada.
Tiempo Co Cix Vol. Filtrado Ve'ﬁl‘t’;ggg de *Plomo
(min.) (Ppm) (ppm) (mL) (mL/min.) | Retenido (ug)
30° 36.1 3.9 20.9 0.70 673.0
60’ 36.1 4.4 18.3 0.61 580.1
120’ 36.1 5.6 34.5 0.58 1052.3
1807 36.1 5.7 33.2 0.55 1009.3
240° 36.1 7.8 275 0.46 778.3
Total: 134.4 4093.0

Cantidad de Arcilla en la columna = 159
pH de la solucion a filtrar = 6.0
Concentracién inicial de plomo = 36.1ug/mL

Eficiencia de la columna:

_ Total de plomo retenido X 100

~ Total de volumen filtrado X Ci
4093.0ug X100

134.4mL X 36.1pug/mL

Eficiencia

Eficiencia=

Eficiencia de la columna = 84.36%
El 84.36% del plomo que contenia la solucion que se filtro fue retenido por la
arcilla.

Capacidad de retencion de plomo de la columna
Plomo total retenido (mg)

QdeR = , .

Cantidad de arcilla en la columna (g)
QdeR = 4.093 mg

15.09g

QdeR = 0.2729 mg/g

Cada gramo de arcilla utilizado en la columna retuvo 0.2729 mg de plomo.



74

9.0
8.0
7.0

£6.0

o
250
(@]
€ 4.0

o 3.0
2.0
1.0

0.0

Concentracién de plomo vrs. tiempo

/0 7.8

5.7

an
(e)]

30"

60"

120"

Tiempo (min.)

180"

240"

FiguraNo 9 Gréfico de los resultados obtenidos en la columna N° 6 utilizando

arcilla acidificada y solucion de plomo a pH 6.0

La columna numero seis el contenido de plomo que se detecto en las dos

primeras muestras sigue la tendencia a disminuir la capacidad de retencion,

pero en las muestras obtenidas en los tiempos 3 y 4 se observa que dicha

retencion se mantiene, y luego en la muestra 5 continua la tendencia a disminuir

la capacidad de retencion. Es decir que se obtiene una mayor concentracion de

plomo en el filtrado.
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5.4 COMPARACION DE RESULTADOS DE RETENCION DE PLOMO EN
ARCILLA NATURAL Y ACIDIFICADA

En los siguientes tres graficos se pretende mostrar de forma mas clara el grado

de mejoria que presenta la retencion con la acidificacion de la arcilla y las

variaciones que presenta para cada pH (2.0, 4.0 y 6.0) utilizando soluciones a

una concentracion de 36ppm (nitrato de plomo trihidratado).

Concentraciéon de plomo vrs. tiempo

35

30 297
—~
&
g »® 539
o ////A
~ 20 > —e— Arcilla
g / 17.5 natural

15 —m— Arcilla
ie: / acidificada
o 10 /

: ——= 6.9
o -9

30" 60" 120" 180" 240"

Tiempo (min.)

Figura No 10 Grafico de los resultados obtenidos en las columnas 1 y 4
utilizando arcilla natural y acidificada respectivamente, para
filtrar una solucién de plomo de 36.6ppm a pH 2.0

Con soluciones al mismo pH y concentracién se muestra el efecto que produce

la acidificacién de la arcilla con respecto a la capacidad de retenciéon de plomo,

Se observa en la primera muestra una retencién mayor para la arcilla natural

pero con el tiempo esto cambia; Porque en la segunda muestra la

concentracion del plomo es igual para ambas muestras, pero en los siguientes
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tiempos de muestreo la concentracién de plomo para la arcilla acidificada se
mantiene subiendo lentamente hasta obtener una lectura de 6.5ppm y en la
arcilla natural esta sube rapidamente hasta obtener una concentracién de
29.7ppm, por lo tanto con soluciones a pH 2.0 se obtiene un aumento muy

notable en la retencion al acidificar la arcilla.

Concentracidon de plomo vrs. tiempo

7.0
6.0 %
5.0 +9 ﬁ 5.0
o 4 . —o— Arcilla
S 4.0 3G =40 Natural
g 3.0 +—=— Arcilla
B 20 Acidificada
1.0
0.0
30" 60" 120" 180" 240"

Tiempo (min.)

FiguraNo 11 Grafico de los resultados obtenidos en las columnas 2 y 5
utilizando arcilla natural y acidificada respectivamente, para

filtrar una solucion de plomo de 35.8ppm a pH 4.0

Estas columnas presentan una retencion homogénea, desde la primera hasta la
ultima muestra. Pero siempre se hace notar una mayor retencién para la arcilla

acidificada aunque en menor proporciéon que en la figura 12.
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Concentacion de plomo vrs. tiempo
9.0
8.0 8.3
70 c 7.0
£ 6.0 - 5.7
= = . i —e— Arcilla
S 5.0 Natural
] 4.4
€40 39,/ —=— Arcilla
o) / Acidificada
o 3.0
2.0 ./1 9
1.0
0.0
30" 60" 120" 180" 240"
Tiempo (min.)

Figura No 12 Grafico de los resultados obtenidos en las columnas 3 y 6
utilizando arcilla natural y acidificada respectivamente, para
filtrar una solucién de plomo de 36.1ppm a pH 6.0

La arcilla natural en la primera muestra presenta una mayor retencién, pero
después de 60 minutos es la arcilla acidificada la que retiene mas plomo dando

como resultado una mayor eficiencia.
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Cuadro No 15 Concentracion de plomo resultante en el filtrado de las columnas
(arcilla natural y acidificada) a diferentes pH y tiempos.

Tiempo (C)
30 min. 60 min. 120 min. 180 min. 240 min.
pH . . . . .
(A) Arcilla (B) Arcilla Arcilla Arcilla Arcilla
Nat. Acid. Nat. Acid. Nat. Acid. Nat. Acid. Nat. Acid.
2 0.30 4.20 5.00 4.40 20.00 5.10 27.70 6.10 30.40 6.80
1.50 3.60 4.20 5.40 15.00 5.30 20.00 7.00 29.00 6.90
4 3.20 3.40 3.50 3.70 3.70 3.80 3.90 3.70 4.80 5.00
5.20 4.30 6.30 4.20 6.50 5.00 6.90 6.20 7.20 6.70
1.80 3.50 5.70 3.50 7.00 3.50 5.00 3.50 6.80 7.10
6 2.00 4.30 4.20 5.20 4.80 7.60 9.00 7.90 9.80 8.50

Cuadro No 16 Resultados obtenidos en la comparacion de retenciéon del plomo
con la arcilla natural y acidificada, filtrando soluciones (nitrato de
plomo trihidratado) ajustada a pH 2.0, 4.0y 6.0 a diferentes

tiempos (307, 607, 120”7, 180" y 240").

Fuente de Suma de Grados de Cuadrado F calculada | P values | F tecrica
variacion cuadrados Libertad Medio
Efectos
principales
A: pH 364.743 2 182.372 52.000 0.0000 3.32
B: arcilla 183.750 1 183.750 52.400 0.0000 417
C: tiempo 463.446 4 115.861 33.040 0.0000 2.69
Interaccion de
los dos factores
N 300.859 2 150.429 42890 | 00000 | 332
BC 331.612 8 41.451 11.820 0.0000 2.27
188.437 4 47.109 13.430 0.0000 2.69
Interaccion de
tres factores | 346 909 8 39.613 11300 | 00000 | 227
ABC
Error 105.210 30 3.507
Total 2254.970 59




79

La tabla de ANOVA descompone la variabilidad de retencion y contribuye a
determinar que factores son los responsables. Desde la suma de cuadrados
tipo Il (el incumplimiento) tiene que ser elegida la contribucion de cada factor,
es medida teniendo que remover los efectos de todos los demas factores. Los F
tedricos prueban el nivel estadisticamente significativo de cada uno de los
factores.

Los F tedricos con una tolerancia de 0.05, estos factores tienen un efecto
estadisticamente significativo en retencién con un nivel de confiabilidad del
95.0%.

Resultados de las hipotesis:

Efectos principales

- pH

Para probar la hipétesis de que no existe diferencia en la retencién debido al pH
de la solucion.

En forma del estadistico F.

F2,30)= 52.00 > Fo.05,2,30) = 3.32

Se rechaza Ho (hipétesis nula) al nivel de significacion de 0.05

- Arcilla

Para probar la hipotesis de que no existe diferencia en la retenciéon al usar

arcilla natural o acidificada.

En forma del estadistico F.

F1,30)= 52.40 > Fo.05,(1,30)= 4.17
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Se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05.

- Tiempo

Para probar la hipétesis de que no existe diferencia en la retencion debida al

tiempo.

En forma del estadistico F.

F4,30)= 33.04 > Fo.05,4,30) = 2.69

Se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05.

INTERACCIONES.

- pH y Arcilla
Para probar la hipotesis de que no existe interaccion entre los factores pH y
arcilla.
En forma del estadistico F.

F,30)=42.89 > Fo.05,12,30)= 3.32

Se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05.

- pHy Tiempo

Para probar la hipétesis de que no existe interaccion entre los factores pH y

tiempo.

En forma del estadistico F.

Fs,30)=11.82 > Fo.05,8,30) = 2.27



81

Se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05.

- Arcilla y Tiempo

Para probar la hipotesis de que no existe interaccion entre los factores arcilla

y tiempo.

En forma del estadistico F.

F@,30)= 13.43 > Fo.05,4,30)= 2.69

Se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05.

- pH, Arcilla y Tiempo

Para demostrar la hipétesis de que no existe interaccion entre los factores pH,

arcilla y tiempo.

En forma del estadistico F.

Fs,30)= 11.30 > Fo.05,8,30)= 2.27

Se rechaza Ho al nivel de significacion de 0.05.
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PRUEBAS DE IDONEIDAD DEL MODELO

Las pruebas realizadas para comprobar la normalidad y la homogeneidad de las
varianzas fueron:

- Prueba de suposicién de normalidad de residuo

- Prueba de suposiciéon de homogeneidad de las varianzas

En las pruebas mencionadas anteriormente se obtuvo el resultado siguiente:

PROBABILIDAD NORMAL PARA RESIDUQOS

99.9
99
95
80
50
20

PROPORCION

3.1 5.1 7.1 9.1 11.1
RESIDUOS (ppm)

Figura No 13 Resultados de la prueba estadistica suposicion de normalidad de
residuo.



83

PRUEBA DE RECIDUOS PARA PLOMO

RESIDUO (ppm)
N
—

0 10 20 30 40
PRONOSTICO DE PLOMO

Figura No 14 Resultados de la prueba estadistica suposicion de homogeneidad
de las varianzas

Los resultados observados den las graficas anteriores nos comprueban la

idoneidad del modelo. La linea recta de la figura 13, en la que se grafica

probabilidad normal versus residuos confirma la distribucién normal de estos y

la figura 14, en la que se grafican los residuos versus valores predichos la cual

no sigue un patrén obvio nos confirma que existe una homogeneidad e

independencia de las varianzas.
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Cuadro No 17 Rangos multiples de prueba para retencion por pH

Método: 95.0 % LSD

pH Casos LS media Grupos Homogéneos

2 20 10.395 X

4 20 4.860 X

6 20 5.535 X

Contraste Diferencia +/- Limites

2-4 *5.535 1.20943
2-6 *4.860 1.20943
4-6 -0.675 1.20943

* Denotan una diferencia estadisticamente significativa.

- Entre las soluciones de pH 4.0 y 6.0 no existe diferencia significativa.

Esta tabla se aplica a multiples procedimientos de comparacién, determina
cuales mediciones son diferentemente significativas de las otras. La parte
inferior media de los limites muestra la diferencia estimada entre cada par de
mediciones. Un asterisco ha sido colocado préximo a los dos pares indicando
que estos pares muestran una diferencia estadisticamente significativa a un
nivel de confianza de 95.0%. En la parte alta de la pagina dos grupos
homogéneos estan identificados usando columnas de X's dentro de cada
columna, contenidas en X forman un grupo de mediciones entre las cuales no
hay diferencia estadisticamente significativa. El método moderno usado para
encontrar diferencia entre mediciones es Fisher's es un procedimiento con
minima diferencia significativa. Con este método, existe un 5.0% de riesgo para
la diferencia significativa de cada par de mediciones, cuando la actual diferencia

es igual a cero.
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De los resultados obtenidos en la investigacion se encontro: que el principal
mineral presente en la muestra de arcilla natural es la caolinita, los cambios que
se producen en el proceso de acidificacién de la arcilla es que, parte de la
caolinita sufre una modificacién estructural y pasa de caolinita a halloysita que
es un mineral mas absorbente y expandible; lo que hace que se incremente la
capacidad de retencién de plomo en las columnas.

En la preparacion de las columnas de filtracion, se esperaba que al aumentar el
tiempo en que la columna esté filtrando, la concentracion de plomo (nitrato de
plomo trihidratado) en el filtrado vaya aumentando; hasta el punto en que la
concentracion de plomo antes y después de filtrar las soluciones sea la misma
que la de alimentacion, o sea que la arcilla se satura, pero esto no fue posible,
ya que hay muchos factores que afectan la capacidad de retencién entre estos
se tiene que; La velocidad de filtracién tiende a disminuir con el tiempo, porque
la arcilla tiene la propiedad de hinchabilidad, que reduce el espacio entre
particulas y a su vez la velocidad de filtracion.

En los resultados se observa un comportamiento acertado por parte de las
lineas de tendencias de los graficos, concentracion de plomo versus tiempo,
pero como se menciond anteriormente, no fue posible llegar al punto de
saturacion de la columna porque la velocidad de filtracion se redujo demasiado,

hasta bloquear por completo el paso de la solucién.
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Figura No 15 Grafico de promedios de retencion de plomo en solucién a
diferentes pH no importando el tipo de arcilla.

En la figura 15 se observa la variacion que producen los cambios de pH en las
soluciones de plomo (nitrato de plomo trihidratado) durante la retencién en las
columnas. Cada punto que se ve en la linea del grafico es el promedio de
cuatro lecturas (dos con arcilla natural y dos con arcilla acidificada),
despreciando la variaciéon producida por los diferentes tipos de arcilla se nota
una diferencia significativa entre las soluciones de pH 2.0 y pH 4.0 y las
soluciones de pH 2.0 y pH 6.0; pero no asi entre las soluciones de pH 4.0 y pH
6.0. Porque aunque hay una variacion, esta no es suficientemente grande para

ser significativa, segun se demuestra en la figura 15
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Figura No 16 Grafico de promedios de retencion de plomo en solucién en
arcilla natural y acidificada no tomando en cuenta los pH de la
solucion.

En el presente grafico se puede apreciar la variacién que produce el proceso de
activacion con acido sulfurico a la capacidad de retencion de plomo en columna.
Cada punto en la linea del grafico es el promedio de seis lecturas (pH 2.0, 4.0, y
6.0 cada una por duplicado).

Se puede observar que al principio de la filtracion las columnas preparadas con
arcilla natural presentan una mayor retencién de plomo, con respecto a las
columnas preparadas con arcilla acidificada; pero a medida va pasando el

tiempo estas dejan pasar una mayor cantidad de plomo. En cambio las
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columnas preparadas con arcilla acidificada se mantienen por mas tiempo
reteniendo el plomo, esto se debe a que, con la acidificacion parte de la
caolinita (principal componente de la arcilla), se transforma por un
desordenamiento en su estructura en halloysita un mineral de arcilla que posee
mayor capacidad de intercambio cationico, lo que permite tener por mas tiempo
una baja concentracion de plomo en el filtrado.

Las diferentes comparaciones pareadas y pruebas estadisticas realizadas a los
resultados indican que: La arcilla acidificada ofrece una capacidad de retencion
de plomo mayor que la natural, especialmente cuando el pH de la solucion
filtrante es de 4.0 y como era de esperar, con el paso del tiempo la retencién

disminuye presentando ésta su mayor eficiencia en los primeros 30 minutos.



VI. CONCLUSIONES
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6.0 CONCLUSIONES

Segun el difractograma en la arcilla natural se tiene caolinita, en mayor
concentracion lo que se corrobora con el resultado de superficie especifica

de 49.62 m?/g.

La difraccion de rayos x verifica que la arcilla natural sufre cambios
estructurales en su composicion quimica afectando su capacidad de

intercambio catidnico.

Al regular el pH de las soluciones de plomo de pH 4.0 y 6.0 no existe
diferencia significativa en la capacidad de retencién de plomo, resultando

innecesario regular el pH de dichas soluciones.

A pH 4.0 la capacidad de retencién de plomo es mayor independiente del

tipo de arcilla.

En el estudio realizado se comprobd que la arcilla es capaz de retener
plomo en solucion y esto se debe a la presencia de sitios activos o cargas
negativas generadas principalmente por Sustituciones isomoérficas,

Enlaces insaturados y la disociacion de grupos hidroxilos.
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La solucién de plomo a pH 4.0 favorecen la retencion del catién. Por que a
este pH se disocia completamente, aumentando el contacto con los sitios

receptores de cationes.

Los cambios observados en cuanto a la apariencia y el aumento de la
capacidad de retencion se debe a que, el proceso de acidificacion modifica

la estructura petroldgica de la caolinita convirtiéndola en halloysita

En el proceso de activacion de la arcilla ademas de sufrir un cambio en la
estructura de su principal componente caolinita, se da también una mejor
exposicion de los sitios receptores de cationes y la eliminacién de

impurezas.

La capacidad de retencion de plomo independiente del pH de la solucién,

es mayor en la arcilla acidificada.

La arcilla presenta una mayor capacidad de retencion de plomo en los
primeros tiempos de muestreo; Se debe a que la arcilla sufre cambios

fisicoquimicos y con el paso del tiempo ésta se va saturando.



VII. RECOMENDACIONES
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7.0 RECOMENDACIONES

La arcilla debe ser sometida a un proceso de acidificacion, para poder ser

utilizada en la retencién de plomo.

Promover los estudios que lleven a aumentar el valor de los recursos
naturales salvadorefios, a manera de dar solucién a problemas existentes
en nuestro medio con recursos al alcance de toda la poblacién. Como es

el uso de la arcilla en aguas contaminadas por el plomo.

Realizar un estudio mas profundo de la calidad del agua filtrada en arcilla
y de esta forma llevar a la practica un proyecto de purificacién de agua
para consumo humano, para favorecer aquellas areas especialmente

rurales en que no se cuenta con servicio de agua potable.

Promover en la industria galvano técnica y otras, que den un tratamiento
previo a la descarga de contaminantes metalicos, para disminuir la

contaminacion.

Realizar un estudio mas amplio en donde se analice toda la arcilla que
existe en el pais, ya que este recurso por las diversas propiedades que
presenta puede ser utilizado en la industria, ademas de su uso en

ceramica artesanal.
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ARCILLA: es un silicato de aluminio hidratado, en forma de roca plastica,
impermeable al agua y bajo la accion del calor se deshidrata, endureciéndose

mucho (14).

ALBUMINURIA: presencia de cantidades excesivas de proteina generalmente,
generalmente albumina, en la orina (11).

CAQUEXIA: deterioro general del estado de salud con malnutricion y
debilidad ¢11).

CILINDRO: estructura de diminuta dimensién formada por depdsitos minerales
u otras sustancias en las paredes de los tubulos renales, bronquiolos u
organos (11).

CILINDRURIA: presencia de cilindros en la orina (11).

MENINGOENCEFALITIS: cualquier infeccion o inflamacién a nivel de encéfalo
y de las membranas que recubre el cerebro y la medula espinal (11).

NEFRITIS: amplio grupo de enfermedades renales caracterizadas por
inflamacion y alteracion de la funcion renal (11).

OLIGURIA: disminucién de la capacidad de formacién y eliminacion de orina de
forma que los productos finales del metabolismo no pueden ser excretados

eficientemente (11).
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RECURSOS MATERIALES

MATERIA PRIMA:

Arcilla natural

Arcilla acidificada

REACTIVOS:
Acido sulfarico 3N
Acido nitrico concentrado
Acido nitrico 1:4
Hidréxido de amonio concentrado
Hidréxido de amonio 1:9
Solucién de plomo de reserva 100 ppm
Solucién de plomo de trabajo 2 ppm
Azul de metileno trihdratado MERK

Solucién de azul de metileno de 1.0 g/L

CRISTALERIA:
Columnas de vidrio

Balones



Agitadores

Balones de fondo redondo
Probetas

Vidrio reloj

Pipetas volumétricas

Pipetas mohr

Crisol

Tubos de ensayo con tapa de rosca

Beakers

EQUIPO:
Balanza analitica
Balanza granataria
Bafio Maria
Camara extractora de gases
Desecadores
Estufa
Hot plate
Refrigeradora
Espectrofotdmetro Lambda 12
Espectrofotdmetro de absorcién atomica PERKIN ELMER 3110
Difractdmetro de rayos X Philips PW-1730

pHMETRO METTLER TOLEDO 355 lon Analyzer



OTROS:
Espatulas
Mechero
Gradillas
Malla de asbesto
Pinza de extension
Pinza de sostén
Tripodes
Soportes
Mascarilla
Guantes de goma
Tijeras
Algodon estéril
Gasa estéril
Papel toalla
Papel glassin
Papel pH
Papel filtro Whatman No. 40
Termometro

Tamiz



ANEXO 2

Figura No 17 Equipo de difraccion de rayos x philips pw-1730



ANEXO 3

Figura No 18 pHmetro mettler toledo 355 lon Analyzer
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PROCEDIMIENTO PARA DETERMINAR LA COMPOSICION MINERALOGI-
CA POR DIFRACCION DE RAYOS X.

1.1

1.2

1.3

1.4
1.5

1.6

21

2.2
2.3
24
2.5

Procedimiento para la preparacion de la muestra de arcilla en vidrio.

Pulverizar en seco la muestra de arcilla utilizando un mortero automatico

hasta alcanzar el tamafio monomineralico (0.5 a 1 mm).

Pulverizar en un mortero de agata la muestra, hasta llevar el material a
un tamano de 5 a 10 ym. Es importante sefialar que debe agregarse
agua o preferentemente acetona para evitar danar por deformacion la

estructura de los cristales.

Colocar una cantidad de 0.1 g aproximadamente de arcilla pulverizada
sobre el porta objetos de vidrio de 3 x 2 cm.

Agregar 1 6 2 gotas de agua.

Dispersar la muestra con el borde de otro vidrio esparciéndola en la
mitad del porta objeto de manera uniforme y homogénea.

Dejar secar al aire, esta operacion se realiza varias veces hasta cubrir el

vidrio con una delgada capa de sedimento.
Procedimiento para la operacion del difractometro Philips PW-1730.

Para poner en marcha el difractbmetro y colectar el espectro de

difraccion de una muestra se siguen las siguientes instrucciones.

Encender el modulo del generador de potencial constante (Manis)
dejando luego un tiempo de estabilizacion de 10 minutos antes de

encender el alto voltaje.

Encender la fuente de alimentacion del Gonidmetro.
Encender la computadora y abrir el programa FENIX V. 2.0
Encender el sistema de enfriamiento.

Encender al alto voltaje y estabilizar el sistema durante 5 minutos.



2.6

2.7

2.8
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2.10

2.1
212

213

Inicializar la marcha del Gonidmetro haciendo dos “Clic” consecutivos
con el botdn izquierdo del mouse sobre el boton “GON” que se muestra
en la esquina superior izquierda de la pantalla.

Incrementar el voltaje y la corriente (Kv y mA) en intervalos de 5 Kvy 5
mA hasta 40 Kv y 30 mA respectivamente cuidando de mantener siempre
los valores de Kv > mA.

Colocar la muestra que va ha ser analizada dentro en el eje porta
muestras del gonidémetro.

Fijar el angulo de inicio del goniometro colocando la palanca del motor en
posicion de embrague ([ ]) girando la manivela hasta la posicion del
angulo de inicio el cual es definido dependiendo de la muestra que se va
a analizar.

Restablecer el “paso” de adquisicion de los datos en la computadora.
Para ello se busca la opcion “adquisicion” y aparece el formulario para
introducir los datos del analisis, entonces se fija el angulo de inicio y el
angulo final para un barrido pequefio que puede ser de 0.3 6 0.5° se
hace un clic sobre la casilla velocidad 1 para actualizar las cuentas; se da
“aceptar” y luego en la pantalla principal se da “adquirir datos”. Una vez
finalizada la adquisicién se activa la “calibrar’ entonces desplegar el
menu y alli se activa “paso” apareciendo una pequefa ventana donde se
da clic a la tecla “restablecer”.

Embragar el goniometro, rectificar el angulo de inicio y desembragar.
Abrir la ventana (4) del tubo de rayos X presionando simultaneamente los
botones “sutes” y 4 — 1 en el panel de control.

Introducir los siguientes datos de la muestra en “pociones”

[

» “adquisicién”:

Nombre del archivo, comentarios, angulo de inicio, angulo final, hacer clic sobre

la casilla “vel 1” para actualizar las cuentas “aceptar”.

2.14 En la pantalla principal se hace clic sobre “adquirir datos”.



2.15 Al finalizar la adquisicion es necesario ajustar el paso, para ello se va a
“calibrar” luego a “paso” y en la casilla de “angulo final corregido” se
coloca el valor que indica el dial del goniometro y se da “ajustar”.

2.16 Guardar el archivo del registro en “archivo0” ——» “guardar”.

217 Se cuenta con el sistema TRACES en version demo, el cual es utilizado
para realizar la primera parte del proceso de identificacibn cuyas
instrucciones se detallan a continuacion:

2.17.1 En la computadora se abren los programas TRACES y FENIX este ultimo
es el programa de adquisicion de los datos del difractograma.

2.17.2El archivo guardado en el programa FENIX v2 se transfiere al programa
TRACES: en la ventana principal de FENIX v2 el menu de archivo se
selecciona la opcion “examinar”’ en la que se obtiene todos los archivos
guardados, al encontrar el archivo deseado se da “aceptar” y este lo
selecciona como si fuera el archivo de demostracion “DEMOKA 2.

2.17.3 Se pasa al programa TRACES y en el menu de archivo se selecciona
abrir, al aparecer los archivos se elige para abrir el archivo “DEMOKA 2”.

2.17.4 Para identificar los valores “d”, 20, intensidad relativa de cada pico y el
correspondiente numero de cuenta, se da un clic derecho sobre cada
pico y en la barra inferior se muestra la informacién. Como el programa
es de demostracién hay que hacer la localizacion de los picos de esta
manera y luego buscar en los manuales JCPDS para la identificacion del

mineral o sustancia cristalina.



Determinar valores “d” de cada pico

Asignarles el % de “I” en funcion del pico |
mas intenso

A\ 4
Buscar en la base de datos el grupo que
incluya el “d” con mayor intensidad

A\ 4
Localizar el subgrupo con el siguiente

A 4

[ : L
Probar con pico mas intenso

otros picos
intensos v
y Comparar los otros valores
No Si
Semejantes

l

Localizar las fichas JCPDS y comparar el
resto de los picos

'

Picos
Sobrantes

Figura No 19 Flujograma del procedimiento esquematico del método
HANAWALT para identificacion de compuestos cristalinos por

difraccion de rayos X.
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El cuarzo es parte de los minerales de una roca ignea y es uno de los minerales mas estables y méas
resistentes a la alteracion.

La cristobalita es un mineral de alteracion que ocume en ambiente superficial de un sistema
hidrotermal, T < 100°

La caolinita es un mineral con la composicion quimica de Al2Si205(0OH)4. Es conocido como “china
clay “o “aolin, derivada de Gaoling ("High Hill") en Jingde Town, Jiangxi, China.

Es un mineral suave, usualmente de color blanco producido por la alteracién quimica de los
feldespatos. En muchos lugares del mundo, es color anaranjado rojizo por la presencia de éxido
de hierro, sin embargo puede también tener una coloracion amarilla o anaranjada. Pertenece a los
filosilicatos dioctahedrales.

La coloracion rojiza de las arcillas es debido a la presencia de oxido de hierro probablemente por la
alteracion hidrotermal u oxidacion de los minerales opacos, especialmente la magnetita y algunos
minerales ferromagnésicos.

lll. Referencia:

1. X-ray Diffraction and the Identification and Analysis of Clay Minerals, Duane Moore & Robert
Reynolds, 1997, pp. 186)

2. Wikipedia encyclopedia, sitio de web: en.wikipedia.org/wiki/kaolin)

Elaborado por: Elizabeth de Henriquez

Revisado por: Arturo Quezada




Figura No 20 Espectro de la composicién mineraldgica de la arcilla acidificada
de llobasco por el método de Difraccion de rayos X, realizado

en La Geo.



Figura No 21 Espectro de la composicion mineraldgica de la arcilla natural de
llobasco por el método de Difraccion de rayos X, realizado en

La Geo.
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Figura No 22 Columna de filtracion para retener plomo en solucion.
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CERTIFICADO DE ANALISIS
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CERTIFICADO DE ANALISIS
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CERTIFICADO DE ANALISIS
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CERTIFICADO DE ANALISIS
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PROCEDIMIENTO PARA DETERMINAR pH EN ARCILLA

1-  Calibrar pHmetro con buffer fosfato pH = 2.0

2-  Calibrar pHmetro con buffer fosfato pH = 7.0

3- Dispersar 4.0 g de arcilla en 200 mL de agua destilada, mezclando
vigorosamente por un minuto para facilitar la dispersién.

4- Leer el pH de la muestra de arcilla.

Ejemplo de calculo de la desviacion estandar

Arcilla natural

2. Xi= 4.90 +4.80 + 5.00 = 14.70
2. Xi?= 24.01 +23.04 + 25.00 = 72.05

Promedio = 4.90

. 2 2
(Zril(l) _(147109)% ) .

> Xi
Xi 2 - =1

s -\ & N
N -1

S_ J72.05 - 72.03
3-1

S=0.10



CV = (S / X) x 100%

cv = 210 1009 =2.04 %

4.90

Arcilla acidificada

> Xi=260+240+240=7.40

> Xi’=6.76 +5.76 + 5.76 = 18.28

Promedio = 2.50

(T Xi)? (7.40)
N 3

= 18.25

_ [1828 -18.25
S_J 3 -1

S=0.12
CV =(S/X)x 100 %

0.12
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CUANTIFICAR PLOMO POR ESPECTROFOTOMETRIA DE ABSORCION
ATOMICA.

Reactivos y estandar

Acido nitrico concentrado, el cual es usado para acidificar las muestras

Gas acetileno industrial: acetona esta siempre presente dentro de los
cilindros de acetileno, el cual puede producir severos dafios al equipo, por lo
tanto se recomienda remplazar el cilindro cuando se tiene un remanente de
80 psi de acetileno.

Compresor de aire, el cual debe ser purgado una vez por semana y tiene un
filtro en el sistema para remover agua, aceite o cualquier otro tipo de
impureza.

Agua desionizada acidificada: adicionar 10 mL de acido nitrico (HNO3)
concentrado en 500 mL de agua desionizada.

Estandar de 100 mg/L de plomo (nitrato de plomo trihidratado) acidificado,
los cuales pueden obtenerse comercialmente.

Soluciones estandar de trabajo: Preparar al menos 4 estandares 0.5, 1.0,

2.0 y 3.0 ppm.

Preparacion del blanco: adicionar 2 mL de acido nitrico concentrado y llevar a

un volumen de 100 mL con agua desionizada.



Procedimiento:

1- Optimizar el instrumento de acuerdo al manual de operaciones del mismo,
tomando en cuenta todas las medidas de seguridad especificadas por el
fabricante del equipo.

2- Lavar previamente el sistema de autodilucion de muestras para eliminar
cualquier tipo de contaminacién en todo el sistema de bombeo.

3- Luego verificar la sensibilidad y estabilidad de la sefial, utilizando el
estandar mas alto preparado para la curva de calibracién.

4- Luego de realizar la calibracion del equipo, proceder a leer un estandar
como muestra. Aspirar muestra y leer la concentracién.

5- Si la concentracion de la muestra se encuentra fuera de los rangos de
concentraciéon de la curva de calibracion, se procede a realizar la

respectiva dilucion, la cual queda a criterio del analista.

Calculos.

Para muestras diluidas el calculo final en mg/L de plomo se realiza usando
la siguiente ecuacion.

mg/L de plomo = Concentracion de plomo leida por el equipo x factor de

dilucion.



