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Resumen
El principal objetivo del estudio fue determinar las condiciones adecuadas para la alteracion
guimica de las cenizas volantes (CV), en base al incremento de su area superficial y
utilizaciéon en la retencion de iones Ni (II) y Pb (Il). El estudio se distinguié por ser de
naturaleza experimental, con una orientacion cuantitativa y de nivel aplicativo. Durante la
fase de la alteracion quimica, se emple6 el disefio factorial del tipo 22, siendo los factores
la concentracidon de la solucion de NaOH y masa de éxido de silicio. Se verifico la
moadificacién por DRX por medio su composicién de minerales. A través de la técnica BET
(Brunauer, Emmett y Teller) se alcanz6 11,41 m?/g de area superficial para la CV inicial y
de 17,60 m?/g como valor mas elevado para la modificada; la técnica de modificacién
sugerido posibilité el desarrollo del area superficial en 35,2 %, con condiciones adecuadas
de NaOH 2,0 My 1,0 g de 6xido de silicio. Con ayuda del disefio factorial del tipo 32 se logr6
evaluar la magnitud de retencion con soluciones aproximadas de 100 ppm de iones niquel
(1) y plomo (II) de concentracion inicial; consiguiéndose una retencion de 16,50 % de iones
niquel (I1) y de 99,86 % para los iones plomo (Il). Por tanto, se deduce que la investigacion
posibilitd la modificacion quimica de las cenizas volantes. Las cenizas modificadas
demostraron una capacidad moderada para retener iones niquel (II) y una eficiencia
elevada en la retencion de iones plomo (ll), lo que podria ser empleado en la retencion de

otros metales pesados.

Palabras claves: area superficial, retencion, ceniza volante, Niquel (1), Plomo (II)



Summary

The main objective of the study was to determine the appropriate conditions for the chemical
alteration of fly ash (CV), based on the increase of its surface area and utilization in the
retention of Ni (I1) and Pb (Il) ions. The study was distinguished for being experimental in
nature, with a quantitative orientation and at an applicative level. During the chemical
alteration phase, a factorial design of type 22 was used, the factors being the concentration of
the NaOH solution and the mass of silicon oxide. The modification was verified by XRD by
means of its mineral composition. Through the BET (Brunauer, Emmett and Teller)
technique, 11,41 m?g of surface area was reached for the initial CV and 17,60 m?/g as the
highest value for the modified one; the suggested modification technique made possible the
development of the surface area in 35,2 %, with suitable conditions of NaOH 2,0 M and 1,0
g of silicon oxide. With the help of the factorial design of type 32, it was possible to evaluate
the retention magnitude with solutions of approximately 100 ppm of nickel (11) and lead (I1)
ions of initial concentration; achieving a retention of 16,50 % of nickel (11) ions and 99,86 %
for lead (I1) ions. Therefore, it is deduced that the investigation made possible the chemical
modification of the fly ashes. The modified ashes showed a moderate capacity to retain nickel
(11) ions and a high efficiency in the retention of lead (I1) ions, which could be used in the

retention of lead (1) ions.

Keywords: surface area, retention, fly ash, Nickel (1), Lead (ll)
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l. Introduccién

Respecto al carb6én Boycheva y otros (2020), indican que sigue siendo la principal
fuente de energia a nivel mundial. La quema de carbén en plantas de energia produce
varios contaminantes en el aire, incluyendo particulas finas. La emision de particulas de
ceniza, conocidas como ceniza volante, se controla mediante su captura de los gases de
cenizas volantes en sistemas de recoleccién de polvo. Sin embargo, el posterior manejo de
estas cenizas puede representar una amenaza para el entorno, ya que afecta la
composicion quimica de las aguas subterraneas, provoca la acidificacién del suelo y permite

la acumulacién de particulas que podrian ser toxicas.

Por otro lado, Gjyli et al. (2021) sefiala que, en los Ultimos afios los problemas a los
gue se enfrenta el medio acuatico, como el despilfarro de agua (Objetivo 6-Desarrollo
Sostenible) y la presencia de bolsas de plastico en el océano (Objetivo 14-Desarrollo
Sostenible), se han convertido en grandes preocupaciones para el desarrollo sostenible de
la sociedad. Las actividades humanas han contaminado el medio acuético con varios
metales pesados, que no son biodegradables y se acumulan en el ecosistema a través de
la cadena alimentaria, causando diversos problemas de salud y enfermedades. Entre estos
metales pesados, el plomo (Pb?*), el mercurio (Hg®*) y el cadmio (Cd?*) han sido definidos
como los "tres grandes" metales pesados nocivos que suponen la mayor amenaza para los

seres humanos, los animales y el medio ambiente.

Por tanto, se anticipa que el uso de cenizas volantes ampliara las posibilidades de
colaboracion industrial como resultado del aumento en las diversas aplicaciones que
pueden aprovechar los residuos de cenizas recicladas. No obstante, muchos de los
enfogues mencionados aln estdn en las etapas iniciales de su comercializacion. Se
requieren investigaciones adicionales para hacer que estos hallazgos se traduzcan en una

oportunidad comercial viable.



Las cenizas en suspension se identifican mineralégicamente por la existencia de
sustancias amorfas y la combinacion de minerales de ferro-aluminosilicatos. Su elevado
nivel de silice y alimina la vuelve un recurso idéneo para la creacién de materiales zeoliticos

de gran valor. (Gjyli et al., 2021)

Por lo expuesto, en el presente estudio utilizara cenizas volantes generados en la
quema del carbén mineral de las ladrilleras ubicado en la localidad de Compafia-
Huamanga-Ayacucho; en la que se utilizaran cenizas volantes de tamafio de particula de
80 micrones previa modificacién quimica con solucién de hidréxido de sodio y diéxido de

silicio; para ser utilizados en la retencion de iones niquel (1) y plomo (II).

1.1. Planteamiento del Problema

Las cenizas volantes alrededor del mundo se producen en millones de toneladas
como parte del subproducto de las plantas termoeléctricas y otras aplicaciones industriales,
empleando como material combustible el carb6n mineral bituminoso o antracitico.
Usualmente, los subproductos de la combustién contienen méas del 70% de material vitrio
aluminosilicatado. Por ende, una mala gestion de las cenizas representa una fuente de

peligros fisicos y de contaminacion del medio ambiente.

El crecimiento de la demanda de energia de cualquier pais, especialmente en el
caso del Pert implica el empleo de todas las fuentes energéticas disponibles; es por ello
gue, actualmente en muchas regiones del Pert estan utilizando el carb6n mineral como

fuentes de energia para la industria ladrillera y de uso doméstico.

En la regién de Ayacucho, actualmente la industria ladrillera ha incorporado como
fuente de energia complementaria al carb6n mineral, especialmente el antracitico. La
localidad de compafia es un anexo del distrito de Pacaycasa que esta ubicado en la

provincia de Huamanga Departamento de Ayacucho, en dicho anexo se encuentra la zona



industrial ladrillera que abastece a la regién. En dicha zona se ha incorporado el uso del
carbén antracitico como fuente de energia, generandose aproximadamente de 280 a 300
TM de cenizas por afio, producto que en la actualidad no tiene aplicacion y disposicion

alguna.

Caviedes et al. (2015) sefialan sobre los elementos metalicos lo siguiente:

“‘Los elementos metalicos, debido a que estdn presentes en los ecosistemas
acuaticos a muy baja concentracion, son denominados elementos traza. Algunos
son nutrientes esenciales para las plantas y los animales, micronutrientes: como
Manganeso, Molibdeno, Cobre, Cobalto, Zinc, Escandio y Vanadio; mientras que
otros elementos como el Niquel, Estafio y Cromo, son esenciales Unicamente para
los animales, pero cuando estos elementos estan presentes en sistemas
ambientales a concentraciones superiores a ciertos niveles, debido a desequilibrios

naturales o por introduccion antropogénica, pueden ser toxicos para los seres vivos”.

En los afios recientes se ha puesto mayor atencién a las investigaciones acerca de

las formas o métodos de remover los metales pesados de los efluentes liquidos.

Por lo descrito, en el presente estudio planteamos usar las cenizas volantes
generados en la industria del ladrillo en la regidn, previa modificacién alcalina con oxido de
silicio con la finalidad de elevar el &rea superficial, y ser evaluado como un adsorbente en

la retencién de iones niquel (1) y plomo (lI).

1.2. Formulacion del Problema
Ambientalmente las cenizas en general actualmente son catalogadas como residuos
peligrosos, al presentar inseguridad para la salud por aspiracion debido a su dimension de

particulas y por su constitucion quimica. En consecuencia, pueden suponer un peligro para



el medio ambiente debido al contenido de metales pesados y la corrosividad. Por lo tanto,

su manejo y disposicion demandan tratamientos especializados.

En el presente estudio pretendemos utilizar cenizas volantes producido en las
ladrilleras, como material de partida para obtener un material adsorbente y ser aplicado en

la retencién de iones niquel (I) y plomo (lI).

1.2.1. Problema General

e ¢ Qué condiciones son adecuadas para modificar el area superficial de las
cenizas volantes, con el fin de utilizar en la retencion de iones niquel (Il) y
plomo (11)?

1.2.2. Problemas Especificos

¢ ;Qué componentes de minerales y que valor presenta el &rea superficial en
las cenizas volantes?

e Qué condiciones de concentracion son adecuadas para la soluciéon de
hidréxido de sodio y masa de 6xido de silicio para el modificar el area de la
superficie de las cenizas volantes?

e ¢Hasta qué nivel la concentracion de hidréxido de sodio y la masa de 6xido
de silicio influyen en el incremento del area superficial de las cenizas
volantes?

o ¢ Qué condiciones son las adecuadas de tiempo y velocidad en la retencién
de iones niquel (I1) y plomo (1) usando cenizas volantes modificadas?

e ¢ Qué nivel de influencia tiene el tiempo y la velocidad en la retencién de
iones niquel (I1) y plomo (Il) utilizando cenizas volantes modificadas?

1.3. Justificacién de la Investigacion
En Ayacucho se cuenta con una zona industrial en la produccion de ladrillos ubicado

en la localidad de Compafia-Pacaycasa-Huamanga, que abastece a casi toda la region, en



ella se generan las cenizas volantes, como componente adicional de la combustién del
carbén (antracitico), el cual representa un desafio ambiental si no se gestionan
adecuadamente. El uso de materiales desechados como las cenizas volantes para
aplicaciones medioambientales contribuye a la sostenibilidad y a la economia circular.

Sin embargo, su utilizacion previa modificacion quimica puede mejorar sus
propiedades adsorbentes en la retencion de contaminantes presenta una solucion doble:
se mitiga la contaminacién por residuos industriales y lo que las convierte en un material

prometedor para el tratamiento de efluentes contaminados con iones niquel (11) y plomo (Il).

1.4. Objetivos
1.4.1. Objetivo General

o Determinar las condiciones adecuadas para modificar el area superficial de
las cenizas volantes para su utilizacion en la retencién de iones niquel (Il) y
plomo (I1).

1.4.2. Objetivos Especificos

e Determinar los componentes mineralégicos y area superficial de las cenizas
volantes.

o Determinar las condiciones adecuadas de concentracion de hidroxido de
sodio y masa de 6xido de silicio para modificar el area superficial de las
cenizas volantes.

e Determinar el nivel de influencia de la concentracion de hidroxido de sodio y
masa de 6xido de silicio en la modificacion del area superficial de las cenizas
volantes.

e Determinar las condiciones de tiempo y velocidad en la retencién de iones

niquel (I) y plomo (1) usando cenizas volantes modificadas.



o Determinar el nivel de influencia del tiempo y velocidad en la retencién de

iones niquel (I1) y plomo (1) usando cenizas volantes modificadas.
1.5. Hipotesis
1.5.1 Hipotesis general

e Las condiciones adecuadas de tratamiento de las cenizas volantes permiten
la maodificacion del area superficial para ser utilizado en la retencién de iones
niquel (1) y plomo (11).

1.5.2. Hipotesis especifica

¢ La composicién mineraldgica y area superficial permiten la caracterizacion
de la ceniza volante.

e Las condiciones adecuadas de concentracion de hidroxido de sodio y masa
de 6xido de silicio permiten la modificacion del area superficial de las cenizas
volantes.

e La concentracion de hidroxido de sodio y masa de 6Oxido de silicio influyen
en la modificacion del area superficial de las cenizas volantes.

¢ Las condiciones adecuadas de tiempo y velocidad usando cenizas volantes
modificadas permiten la retencion de iones niquel (I1) y plomo (l1).

e Usando cenizas volantes modificadas el tiempo y la velocidad influyen

significativamente en la retenciéon de iones niquel (1) y plomo (II).



Il. Marco Teodrico

2.1 Antecedentes de la Investigacién

Pérez et al. (2025), indican que las cenizas volantes, subproducto de la combustion
y gasificacidon del carbdn, son una significativa causa de contaminacién a nivel global y se
categoriza como desechos peligrosos. Sin embargo, sefialan que los tratamientos
fisicoquimicos pueden mejorar su capacidad de adsorcion aumentando su superficie. La
investigacion desarrollada por los autores tuvo como objetivo mejorar la capacidad de
adsorcion de las cenizas volantes que se originan en fabricacion de ladrillos para eliminar
iones Cd (lI) mediante la optimizacion de su area superficial. EI método de tratamiento
fisicoquimico se elaboré considerando dos variables: la cantidad de hidroxido sodico y el
tiempo de reaccion, cada una analizada en tres valores diferentes. La alteracion se verificd
a través por andlisis de DRX para evaluar su composicion mineralégica. A través del
método BET, las cenizas volantes antes del tratamiento mostraban una superficie de 8,59
m?/g, que se elevaba hasta un maximo de 33,99 m?/g después del procedimiento. La
estrategia de modificacion propuesta logré cuadruplicar efectivamente el area superficial
bajo condiciones 6ptimas: una concentracién hidroxido de sodio de 2,0 M y de tiempo 60
minutos de mezclado. El disefio factorial 32 indica que el nivel mas alto de eliminacién de
Cd (Il) es del 99,75%, logrado al usar la ceniza volante modificada con una superficie de
33,99 m?/g en condiciones operativas favorables de 30 minutos y 600 rpm.

Buzukashvili et al. (2024), en su investigacion bibliografica, mencionan que las
zeolitas son minerales de aluminosilicatos con un amplio uso industrial, especialmente
como adsorbentes y catalizadores en procesos comerciales. El estudio se enfoca,
puntualmente, en las zeolitas sintetizadas a partir CFA, analizando sus propiedades y
aplicaciones, también destacan que las actividades humanas y el desarrollo industrial
generan grandes cantidades de aguas residuales contaminadas, las cuales tienen un grave

impacto en los ecosistemas. Entre los contaminantes mas preocupantes, sefialan a los



iones metdlicos, como consecuencia de su elevada toxicidad y potencial cancerigeno.
Segun estudios recientes, existen investigaciones enfocados en utilizar zeolitas obtenidas
a partir de CFA para remover metales pesados como Ni, Hg, Mn, Cu, Zn, Cd, Pb, Cry Co
tanto de soluciones sintéticas que simulan aguas residuales industriales como de efluentes
reales. Segun los autores, los resultados reportados en mdltiples estudios analizados en
esta revisibn demuestran que las zeolitas son una oportunidad prometedora para la
remediacion de efluentes producidos en las industrias. Como conclusion, sefialan que la
diversidad de zeolitas sintéticas existentes representa una via efectiva para la
descontaminacion de iones de metales pesados en efluentes generados en las industrias.

Ogata y colaboradores (2024), prepararon zeolita sédica (ZE) utilizando dos
métodos: uno con molienda en seco (D-ZE) y otro con molienda en humedo (W-ZE). Luego,
analizaron como factores la concentracién inicial de plomo, el pH, la temperatura, y el
tiempo de contacto influian en la capacidad de estas zeolitas para adsorber iones de plomo.
Determinaron que los procesos de adsorcion exhiben una mayor temperatura de adsorcion,
un mayor pH de hasta 5,0 y un mayor tiempo de contacto. Asi mismo, observaron una
cinética del modelo correspondiente al orden del tipo pseudo-segundo y en cuanto a la
isoterma del adsorbente de plomo verificaron que siguié los modelos de Langmuir y
Freundlich. Los autores determinaron que uno de los mecanismos de adsorcién analizado,
permitié determinar la energia de enlace del plomo (Pb) y la distribucién del plomo (Pb)
antes y después de la adsorcion. Finalmente concluyen que, los resultados obtenidos
podrian ser util para la adsorcidon de iones de plomo de soluciones acuosas utilizando

muestras de zeolita sédica ZE.

Parra-Huertas et al. (2023), realizaron una investigacion para obtener y caracterizar
zeolitas tipo Faujasita-sddica mediante sintesis a partir de cenizas volantes (FA) como

materia prima. El proceso incluy6 una etapa de fusion en medio alcalino con NaOH, seguida



de un tratamiento en un reactor hidrotermal. Para analizar el producto obtenido, utilizaron
diversas técnicas avanzadas como: microscopia electronica de barrido con analisis
elemental (SEM-EDX), analisis térmico diferencial y calorimetria diferencial de barrido
(TGA-DTA), espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR), difraccion de
rayos X (XRD), y espectrometria de fluorescencia de rayos X (XRF). Segun la
caracterizacion revel6 que la Faujasita-sodica fue el componente principal, con un tamafio
cristalino promedio de 38,7 nandmetros y un area superficial significativa de 460 mz/g
medida por el método BET. Estos resultados demostraron que el método de sintesis
desarrollado fue efectivo para producir zeolitas Faujasita-sodica a partir de cenizas
volantes, ofreciendo una alternativa prometedora para la valorizacion de este residuo
industrial.

Yang et al. (2022), desarrollaron un compuesto denominado zeolita-geopolimero
con un alto contenido de zeolita mediante un proceso sencillo de dos etapas, utilizando
cenizas volantes y metacaolin como materias primas. Durante la sintesis, se establecieron
las condiciones de operacion 6ptimas para la cristalizacion de la zeolita y la solidificacion
del geopolimero, logrando un compuesto con un 57,5 % de zeolita tipo A y una resistencia
a la compresion de 6,42 MPa. Este material mostr6 una estructura porosa diversa, con
poros del tipo microporosos, mesoporosos y macroporosos, y una superficie especifica
mayor que la de la zeolita heulandita natural. Ademas, se evaluaron su capacidad para
adsorber iones de plomo (Pb Il) en solucion, alcanzando un valor de 446,73 mg/g gracias a
mecanismos de intercambio i6nico y reacciones con grupos hidroxilo, superando
ampliamente los 323,37 mg/g que presentd la zeolita heulandita natural. En conclusioén, los
autores sugieren que este compuesto de zeolita-geopolimero, producido mediante un
método simple y eficiente, puede funcionar como un adsorbente autoportante, ofreciendo
una alternativa prometedora para reemplazar las zeolitas heulanditas naturales en la

eliminacion de metales pesados del agua.



Jain et al. (2021), prepararon zeolita utilizando como material de partida cenizas
volantes, procedentes de una planta generadora de energia, utilizando hidroxido de sodio
en distintas concentraciones. El proceso se realiz6 mediante un método hidrotermal directo
a 550 °C con un tiempo de activacién de 12 horas. La zeolita sintetizada mostré una
capacidad superior para eliminar metales pesados en comparaciébn con las cenizas
originales y las zeolitas naturales. En cuanto a la caracterizacién del material, emplearon
técnicas como fluorescencia de rayos X (XRF), microscopia electrénica de barrido (SEM),
difraccion de rayos X (XRD) y espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier (FTIR).
Desarrollaron estudios por lotes, analizaron como factores el tiempo de contacto, el pH, la
cantidad de adsorbente, la concentracion del metal y la temperatura que afectaban la
adsorcion. Descubrieron que, la eliminacion de plomo estaba en funciéon dependia
principalmente del valor de pH, logrando su maximo valor de pH de equilibrio de 5,0, con
una dosis 6ptima de 10 g/L y un tiempo de contacto de 120 minutos. Ademas, observaron
gue la adsorcion aumentaba con la temperatura, indicando que el proceso es endotérmico.
Al ajustar los datos experimentales a diferentes modelos de isotermas, concluyeron que la
adsorcion seguia mejor el modelo de Freundlich. Finalmente, lograron una eliminacion
maxima de plomo del 89,7 % a 25 °C, destacando la eficacia de la zeolita sintetizada para
el tratamiento de aguas contaminadas.

Panek y colaboradores (2021), estudiaron dos materiales adsorbentes para metales
pesados, especificamente para los iones Pb2* y Zn2*, a partir de soluciones acuosas:
utilizaron zeolita pura (Na-X) y un compuesto de zeolita con carbono (Na-X(C)). Ambos
materiales se sintetizaron utilizando cenizas volantes derivadas de la combustion
convencional de carbén duro. Para caracterizar estos dos adsorbentes, aplicaron técnicas
como difraccion de rayos X (XRD), microscopia electronica de barrido con analisis
elemental (SEM-EDS), analisis de adsorcion y desorcién de nitrégeno, asi como estudios

de tamafio de particula y composicién elemental. La capacidad de adsorcion se evalu6 a



un pH de 5, tanto en sistemas con un solo metal como en mezclas de ambos. Los resultados
mostraron que la zeolita pura tenia un area superficial mucho mayor (728 mz2/g) en
comparacion con el compuesto de carbono (272 m2/g), y los diametros promedio de poro
fueron de 1,73 nmy 2,56 nm, respectivamente. Ademas, la zeolita Na-X pura demostro una
mejor capacidad para adsorber metales pesados que el compuesto Na-X(C), con
cantidades adsorbidas de Zn?* significativamente superiores a las de Pb2* (656 y 600 mg/g
para Znz*, frente a 575 y 314 mg/g para Pb2* en Na-X y Na-X(C), respectivamente). Los
autores atribuyen que los iones de zinc, de menor tamafio, intercambian cationes dentro de
la estructura de la zeolita de manera mas eficiente que los iones de plomo, que son
considerablemente mas grandes. Asi mismo, en sistemas donde ambos metales estaban
presentes, la competencia por los sitios activos en la superficie adsorbente redujo
notablemente la cantidad adsorbida de cada metal. Finalmente, concluyen que encontraron
que el &cido clorhidrico fue un agente desorbente mas eficaz para ambos metales,
especialmente para Pb?*, alcanzando una desorcion del 78%, en comparacion con la base
de sodio, que logré una desorcién maxima del 25%.

Kobayashi et al. (2020), lograron preparar zeolitas tipo K a partir de cenizas volantes
(FA) y evaluaron su capacidad para adsorber iones Pb2*. En la parte experimental,
prepararon seis variantes de zeolita denominadas FAL, FA3, FA6, FA12, FA24 y FA48, y
analizaron sus propiedades fisicoquimicas, incluyendo los grupos funcionales en la
superficie, la capacidad de intercambio cationico, el pH en el punto de carga cero (pHpzc),
el area superficial especifica y el volumen de poro. Los resultados mostraron que la cantidad
de Pb2* adsorbida aumentaba progresivamente en el orden FA < FA1 < FA3 < FA6 < FA12
< FA24 < FA48, indicando que la capacidad de adsorcion esta estrechamente relacionada
con las caracteristicas superficiales del material. Ademas, encontraron una fuerte
correlacion (coeficiente de 0,958) entre la cantidad de Pb2* adsorbida y la liberacion de

iones K* en la muestra FA48, lo que confirma que el intercambio i6nico con potasio en la



estructura de la zeolita es clave para la eliminacion del plomo en soluciones acuosas.
También detectaron nuevas energias de enlace para Pb(4f) a 135 y 140 eV tras la
adsorcion, y observaron que FA48 mostré una selectividad notable para adsorber Pb2*
incluso en sistemas con multiples cationes presentes. Finalmente, los autores concluyen
gue la zeolita FA48 es una opcidn prometedora para la remocién eficiente de iones de plomo
en medios acuosos.

Liu y otros (2019), obtuvieron mediante sintesis zeolita tipo P, a través de un método
hidrotermal, para ello utilizaron ceniza volante (FA) del tipo C como materia prima. Para
caracterizar la zeolita obtenida, emplearon las técnicas: DRX, microscopia electronica de
barrido (SEM) y la técnica Brunauer—-Emmett-Teller (BET) en la determinacién del area
superficial. Posteriormente, evaluaron experimentalmente la termodinamicay la cinética del
proceso de adsorcion de iones Cu?* y Ni2* por la zeolita. Los resultados mostraron que la
eliminacion de Cu2* se ajusta mejor al tipo cinético de saturacién que corresponde a
segundo orden (SESSM), que describe eficazmente el proceso de intercambio ibnico, entre
tanto que, para el Ni2*, el tipo cinético empirico correspondiente a primer orden (FEKM)
resulté ser el mas conveniente. En cuanto a las isotermas para la adsorcion, tanto los
modelos de Langmuir como de Freundlich se adaptaron bien a los datos de concentracion
de equilibrio para ambos metales, aunque el modelo de Langmuir mostré una concordancia
especialmente precisa con los valores experimentales. Finalmente, los autores concluyen
gue las capacidades tedricas maximas de eliminacion alcanzaron 138,1 mg/g para Cu2*y
77,0 mg/g para Niz*, demostrando la efectividad de la zeolita sintetizada en el proceso de
remocion de estos iones de metales pesados en soluciones acuosas.

Zhang et al. (2018), en su investigacion utilizaron cenizas volantes de carbdn
procedentes de un gasificador en Jincheng-China, con la finalidad de sintetizar zeolitas
mediante un proceso que combino fusion alcalina y tratamientos hidrotermales, evaluando

cémo las condiciones operativas afectaban la capacidad de intercambio catiénico (CIC) del



material. La zeolita con mayor CIC (270,4 meg/100 g), caracterizada por un alto contenido
de zeolita X y menor presencia de zeolita A, se obtuvo tras fusionar las cenizas con NaOH
a 550 °C durante 1,5 horas, con una relacién de 1,2 g/g, seguida de un tratamiento
hidrotérmico de 15 horas a 90 °C y una relacion: liquido/sélido de 5 mL/g. Esta zeolita fue
evaluada para la eliminacion de iones Ni2* en agua, estudiando el tiempo de contacto, efecto
del pH, concentracion inicial del ion metélico y dosis de adsorbente. Los datos
experimentales se ajustaron mejor al modelo de Langmuir, y bajo condiciones éptimas, la
zeolita logré6 remover mas del 90% de Ni2*. Asi, los investigadores concluyen que las
cenizas volantes de carbon generadas por gasificacion representan una fuente econémica
y prometedora para producir adsorbentes eficientes en la retencién de iones metéalicos en
agua.

Zhu et al. (2018), lograron sintetizar membranas de fibra hueca compuestas por
zeolita Al,Os-NaA mediante un proceso hidrotermal que utilizo cenizas volantes de carbon,
un residuo industrial, y soportes porosos de fibra hueca de Al,O;. Para caracterizar las
membranas, se emplearon técnicas como microscopia electronica de barrido (SEM) y
difraccion de rayos X (XRD), confirmando la formacion de la zeolita sobre los soportes.
Estas membranas demostraron una notable eficiencia al eliminar iones de plomo (ll) de
aguas residuales sintéticas, alcanzando un 99,9 % de remocion a una presion de 0,1 MPa
tras 12 horas de filtracion. Ademas, se determiné que las membranas tienen un tamafio de
poro muy pequefo, de aproximadamente 0,41 nm, lo que contribuye a su alta selectividad.
Por lo tanto, concluyen que estas membranas de fibra hueca con zeolita Al,Os-NaA son una
opcion eficaz y prometedora para el tratamiento de aguas residuales con bajas
concentraciones de iones plomo (lI).

Cheng et al. (2018), lograron transformar residuos de cenizas volantes de carbéon
en materiales adsorbente altamente poroso, para eliminar nitrdgeno amoniacal de aguas

residuales. Este material se obtuvo mediante un tratamiento quimico hidrotermal con



hidréxido, que actué como fuente alcalina facilitando la adsorcién del nitrdgeno amoniacal.
Para caracterizar el adsorbente, se utilizaron técnicas como microscopia electrénica de
barrido, espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier, difraccion de rayos X y
andlisis Brunauer-Emmett-Teller, revelando un aumento significativo en el area superficial
especifica, que pasoé de 0,15 a 270 m3/g tras la modificacion. Los autores concluyen que,
las isotermas de adsorcidén se ajustaron adecuadamente al modelo de Langmuir, y la
capacidad maxima de adsorcion de nitrogeno amoniacal alcanzé 139 mg/g. Ademas, la
informacién cinética se describi6 adecuadamente con una ecuacion de orden pseudo-
segundo, indicando que el intercambio i6nico fue el mecanismo clave que determiné la
velocidad del proceso.

Hums (2017), en su estudio analiz6 la formacion de zeolita del tipo sodalita (SOD)
como un subproducto en la sintesis de zeolita X a partir de una solucion clara obtenida de
cenizas volantes de carbdn sudafricano fundido. Sin embargo, sus resultados indican que
tanto la zeolita X como la zeolita A deben considerarse como fases intermedias, ya que es
posible obtener sodalita pura al aumentar el tiempo y la temperatura de cristalizacién. Para
ello, estudiaron la transicion de las zeolitas A y X hacia la fase SOD bajo diferentes
temperaturas de cristalizacién (70, 80 y 90 °C) y tiempos variados. Ademas de realizar
andlisis estructurales y quimicos mediante difraccion de rayos X (XRD) y espectroscopia
de plasma acoplado inductivamente (ICP), llevaron a cabo una caracterizacién morfolégica
detallada con microscopia electrénica de barrido (SEM). El autor concluye sefialando que,
las condiciones de cristalizacion influyen en las distintas morfologias cristalinas de la zeolita
sodalita obtenida.

Liu et al. (2017), lograron sintetizar B-zeolita y la modificaron con etilendiamina
(EDA) para mejorar su capacidad de adsorcion. Ambos materiales fueron caracterizados y
utilizados para eliminar niquel (l) de soluciones acuosas. A través de experimentos por

lotes, estudiaron cédmo factores como la temperatura influian, el pH, y el tiempo de



interaccion en la adsorcion de niquel sobre la B-zeolita original y la B-zeolita modificada con
EDA (B-zeolita—EDA). Utilizaron espectroscopia fotoelectronica de rayos X para analizar los
datos y confirmar la formacién de enlaces de coordinacién entre el niquel y los adsorbentes.
Los resultados cinéticos indicaron que la adsorcion seguia un modelo de pseudo-segundo
orden y dependia significativamente del pH. Al ajustar las isotermas correspondiente a la
adsorcion con los tipos de Freundlich, Langmuir, y Dubinin—Radushkevich, observaron que
el proceso estaba dominado por la formacion de complejos superficiales, siendo
endotérmico y espontaneo. La modificacion con EDA mejord notablemente la capacidad de
adsorcion de niquel, lo que sugiere que este nuevo material adsorbente es una opcion
prometedora para eliminar niquel (Il) de ambientes acuaticos y tiene potencial para
aplicaciones industriales.

Visa (2016), en su estudio utiliz6 como materia prima cenizas volantes provenientes
de dos plantas de calor y energia combinadas en Rumania (CET Brasov y DEVA) para su
transformacion en materiales zeoliticos. Estas cenizas las modific6 mediante procesos
hidrotermales con una baja concentraciéon de NaOH para obtener los materiales deseados.
Para caracterizar las zeolitas sintetizadas, la autora empleo diversas técnicas como
microscopia de fuerza atémica (AFM), difraccion de rayos X (XRD), espectroscopia
infrarroja (FT-IR), microscopia electronica de barrido (SEM) y andlisis BET, ademas de
realizar mediciones de energia superficial, lo que le permitié describir con detalle las
modificaciones cristalinas y morfolégicas de los materiales. Posteriormente, estos
productos zeoliticos se usé para eliminar metales pesados como Cd?*, Niz*, Cu?*, Zn?* y
Pb2* de soluciones sintéticas que contenian uno, dos o0 hasta cinco -cationes
simultdneamente. Para maximizar la eficiencia en la eliminacion de estos metales, optimizé
las condiciones de adsorcién, considerando la cantidad éptima de adsorbente, el tiempo de
interaccion, y la concentracion inicial de los metales. Ademas, los parametros obtenidos las

empleo para modelar termodindmica y cinéticamente los procesos de adsorcion.



Finalmente, sefiala que el andlisis detallado de la estructura, composicion y morfologia
superficial permiti6 comprender mejor los mecanismos cinéticos y la capacidad de

adsorcion de los materiales sintetizados.
2.2. Bases Teoéricas

2.2.1. Ceniza Volantes

La norma espafiola UNE-EN 4501:2006+A1:2008, lo define como:

“Un polvo fino con particulas principalmente esféricas, cristalinas, originadas por la
combustion del carbon pulverizado, con o sin materiales de combustion, que tiene
propiedades puzolanicas y que estd compuesto fundamentalmente de 6xido de
silicio (SiOz) y Oxido de aluminio (Al.Os). Las cenizas volantes constituyen
tipicamente el 80% del total de la ceniza, correspondiendo el 20% restante a cenizas
de hogar o de fondo”

El total en peso de las cenizas volantes producidas en centrales térmicas es
aproximadamente del 30% de la masa de carbén consumida.

Blissett y Rowson (2012), respecto a la micromorfolégica determinado por SEM
(microscopia electrénica de barrido) de las cenizas volantes, como se detalla en la figura 1,
en ella encontraron que las particulas de las cenizas volantes se caracterizan por presentar
en forma predominante la forma esférica y estan formadas por esferas sélidas, cenosferas,

restos de forma irregular y carbon poroso sin quemar.



Figura 1

Microscopia electronica de las cenizas volantes

Nota: Tomado de Blissett y Rowson (2012).

a) Propiedades Fisicas

Las cenizas volantes en su condicidn secas se muestran como un polvo
extremadamente fino, agradable al sentido del tacto y de color a un tono gris algo
claro, dependiendo de la relacién de carbon que no se ha quemado y de hierro. Sus
propiedades y caracteristicas fisicas se basan en varios componentes, entre los que
se destacan: la constitucion quimica de los elementos no combustibles del carbén,
el nivel de granulometria del mismo, la clase del recipiente de quemado, la
temperatura de quemado, el tipo de extractor, y el procedimiento de extraccion de
las cenizas en la planta térmica. (Norma Técnica Espafiola, UNE-EN-450, 2008)

La norma técnica espafiola, UNE-EN450, sefiala de la ceniza volante que:



“La finura promedio de las cenizas volantes en estado bruto, es decir, sin procesar,
se asemeja a la del cemento portland convencional y su tamafio de grano varia entre
0,2 y 200 micras de didametro, alcanzando en situaciones excepcionales a cifras de
500 micras. El conjunto tiene una densidad cercana a 0,89 g/cm?y el peso especifico
de las particulas varia de 2,0 a 2,9 g/cm?3.”

b) Propiedades Quimicas

La composicion quimica de las cenizas volantes puede variar considerablemente en
funciéon de la composicién quimica del carbdn. Los porcentajes en los que se
muestran los diferentes elementos de las cenizas difieren considerablemente entre
si. La Norma Espafiola. UNE-EN, 2008, sefiala de las cenizas volantes que:

“En general poseen los siguientes componentes, en mayor proporcion: éxido de
silicio (SiOy), alimina (Al.Os), 6xidos de hierro (Fez03), cal (CaO) y carbdn sin
guemar; en menor proporcion, generalmente menor del 5% en peso: magnesia
(MgO), oxido de azufre (SOs3), alcalinos (Na.O y K;0), y, otros constituyentes en
cantidades aun mas reducidas, como compuestos de titanio, vanadio, manganeso,
fésforo, germanio, galio, etc.”

Los minerales mas importantes que se suelen encontrar en las cenizas volantes son:
mullita (3Al,03.2Si0y), cuarzo (SiO;), magnetita (Fez04), hematites (Fe»Os3), wustita
(FeO), goehita (FeO-OH), pirita (FeS>), calcita (CaCOs3), anhidrita (CaSO.), periclasa

(MgO) y 6xido de calcio libre (CaO). (Norma Técnica Espafiola, UNE-EN-450, 2008)

En la tabla 1 se tiene la composicién quimica de las cenizas volantes determinada
mediante fluorescencia de rayos X (XRF) contiene principalmente un 78 % de SiO, + Al,Os,
mientras que las impurezas consisten en éxidos metalicos como Fe,O3; y CaO. (Gjyli et al.,

2021)



Tabla 1

Composicién quimica de las cenizas volantes en bruto

Componente % en peso

SiOo 50,96

Al203 27,45
Fe20s 7,02
CaO 4,22
K20 3,34
TiO> 1,74
SOs 1,52
MgO 1,28
Na20 0,92
P20s 0,77
SiO2/Al203 1,86

Nota: Composicién determinado por fluorescencia de rayos X (XRF). Gjyli et al. (2021)

2.2.2. Adsorcion
Rodriguez, (2010), con respecto a la adsorcion indica:
“La adsorcion en un sélido se refiere al enriquecimiento de uno o varios elementos
de un fluido (gas o liquido) en la zona intermedia entre las dos etapas, la interfase:
absorcion, cuando el gas se infiltra en el interior del sélido; adsorcién, cuando el gas
se mantiene en la superficie de este. Adicionalmente afirma que, la adsorcion es una
técnica fascinante para eliminar compuestos organicos y metales de medios
acuosos contaminantes, gracias a su elevada eficacia y la sencillez en el manejo de
los materiales adsorbentes empleados”. (Rodriguez, 2010)
La interaccion que se da entre un atomo con la superficie de un sélido, puede
considerarse como un tipo de reaccidon quimica, debido a que se producen cambios,

formando otros componentes, a este fenébmeno se le conoce como quimisorcion.



Existen otras formas de adsorcion, la adsorcidn del tipo fisico (en ocasiones referida
como equivalencia fisisorcion), que se origina por fuerzas intermoleculares de tipo Van der
Waals. La adsorcion fisica se produce debido a las fuerzas entre las moléculas y la
superficie de la parte sélida, considerando que se da la atraccion cuando la molécula no
sufra una modificacion significativa. (Rodriguez, 2010)

A. lIsotermas de Adsorcion

Rodriguez (2010), respecto a la isoterma de adsorcion, indica lo siguiente:

“Cuando un volumen de gas se aproxima a la superficie de un sélido que ha sido

previamente limpio, una porcién del gas se adsorbe y otra queda sin adsorber. Se

conoce como isoterma de adsorcion a la relacién entre la cantidad de gas adsorbido

y la presion a la que se encuentra en equilibrio. La medicién de la cantidad adsorbida

puede realizarse de manera volumétrica (manométrica) o gravimétrica; en el primer

caso se establece a partir de la reduccion de la presion del gas a volumen constante
al interactuar con el sélido, mientras que en el segundo caso se basa en el
incremento de peso del adsorbente”.

La isoterma de adsorcion representa el contacto entre las moléculas de gas y la

superficie del sélido, proporcionando datos cruciales acerca de la zona superficial

del sélido y su porosidad.

Para simplificar el contraste de resultados, la IUPAC estableci6 el tamafio de los

poros de la siguiente manera:

” Microporos si su tamafio es menor a 2 nm; Mesoporos si las dimensiones estan

en el rango de 2 y 50 nm; y Macroporos si sus tamafios son superiores a 50 nm”.

La clasificacion dada por la IUPAC, estd dado en seis tipos de isotermas de

adsorcion mas comunes, se ilustran en la figura 2.

En cuanto al tipo | (que corresponde a un proceso de quimisorcién, donde las

moléculas se adsorben en la superficie del sélido formando una sola capa, sin



Cantidad

necesidad de adsorcion adicional) representativo a la adsorcién fisica en sélidos con
caracteristicas microporosos tal a los carbones activados, las zeolitas, entre otros.
La adsorcion ocurre a presiones relativamente bajas, debido al aumento de la
capacidad de adsorcion provocado por la cercania de las paredes del poro. El
segmento que se encuentra paralelo al eje de presiones simboliza el volumen total

de los poros y evidencia la falta de poros de mayor tamafio.

Figura 2

Isotermas de adsorcién segun clasificacion del IUPAC
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Respecto al tipo Il, esta referido a la adsorcion en tipos de soélidos no porosos,
evidenciandose tanto la generacién de la monocapa adsorbida (préximo al punto B)
como la posterior formacién de multicapas, cuyo espesor se incrementa con la
presion adicionada. En caso de que la presion iguale a la presién de saturacion; por
lo que la capa que se adsorbe se alinea con el componente liquido. En cuanto al

tipo 111, se refiere a la situacién en la que existe una interaccién minima entre el gas



y el sélido, y es raro (este caso se encuentra en la adsorcién carbo6n activado-agua).
Con respecto al tipo 1V, se caracteriza por tener una estrecha relacion con el tipo Il,
y la existencia del tipo de histéresis (la desorcidon no se asemeja con la adsorcién),
se evidencia la existencia de mesoporos, cuyo proceso de llenado ocurre mediante
la condensacion de los capilares. Adicionalmente el tipo V tiene una relacién con el
[ll, al igual que el IV con el Il. A pesar de ser poco comun, el tipo VI se halla en
sélidos donde la adsorcion ocurre de manera capa a capa debido a que la superficie

es energéticamente bastante uniforme. (Rodriguez, 2010)

B. Isoterma de Brunauer, Emmetty Teller (BET)

Parra Soto (2013), sobre la isoterma de Brunauer, Emmett y Teller (BET), menciona
que:

“Es uno de los métodos mas empleados en investigaciones de sdlidos y el mas
empleado para determinar el area superficial especifica de los sélidos. Afirman que,
la ecuacién BET no establece la superficie concreta, sino el volumen de vapor
requerido para cubrir la superficie del solido con una Unica capa de moléculas
(monocapa). Asi, al tener conocimiento de la densidad y el formato de empaquetado
del adsorbato, se puede inferir con facilidad el area y que la ecuacion BET se origina
a partir de un conjunto de condiciones termodinamicas, las cuales, en teoria, limitan
Su uso a algunas escasas isotermas de adsorcion. No obstante, su uso se ha
extendido a todo tipo de isotermas y de muestras, ignorando las restricciones
establecidas en el desarrollo de la teoria”. Actualmente, el método BET se utiliza de
forma referencial entre distintos sélidos, no como una expresion matematica que
nos permita determinar de manera "absoluta" la capacidad de la monocapa de un

sélido especifico. Asi justificamos el uso de la expresién de BET para identificar



zonas concretas como los carbones ampliamente activados, diversas Zeolitas, entre

otros, materiales que no satisfacen las restricciones de la teoria. (Parra Soto, 2013)

La expresion simple lineal de la isoterma BET es:

P _ 1 +c—1 P
V(iP—P) V,c V,c P,

Donde:

e P =viene a ser la presion de la sustancia gaseosa.
¢ V = considerado el volumen de adsorcioén.

e I/m =viene a ser el volumen del gas requerido para formar la

monocapa en la superficie.

e Py =es lapresion de vapor del adsorbato.

e ¢ =viene a ser a constante a una temperatura especifica.
(Parra Soto, 2013)

2.2.3. Contaminacion con Metales Pesados

Visa (2016), en su trabajo de revision bibliogréafica, sefiala que:

“Los metales pesados son contaminantes persistentes, no biodegradables, que se
acumulan facilmente en los organismos vivos incluso en bajas concentraciones,
provocando enfermedades graves. Las mayores cantidades de metales pesados se
vierten directamente a los rios, con altos riesgos de toxicidad ya que los iones
hidratados son mas téxicos que los atomos de metal, porque se adsorben mas
rapido y alteran los procesos enzimaticos. Las principales fuentes de metales
pesados en aguas residuales y aguas superficiales son: galvanoplastia y tratamiento
de superficies metdlicas, recubrimiento de metales y plasticos, metalurgia de

aleaciones facilmente fundibles, fabricacion de baterias recargables (Ni-Cd),



industria electronica, refinerias de petréleo, pintura y pigmentos para la industria del
cuero, mineria y produccion de vidrio”.
Adicionalmente Kobayashi et al. (2020), respecto a los metales pesados indican que:
“Ciertos metales pesados han estado y siguen contaminando el medio ambiente
acudtico a través de las actividades humanas, que no son biodegradables y se
acumulan en el ecosistema a través de la cadena alimentaria, provocando algunos
problemas de salud y enfermedades. Entre estos metales pesados, se tiene el plomo
(Pb?"), el mercurio (Hg 2*) y el cadmio (Cd?") han sido definidos como los "tres
grandes" metales pesados nocivos que representan la mayor amenaza para los
humanos, los animales y el medio ambiente” (Kobayashi et al., 2020).
Debido a su fuerte toxicidad, persistencia ambiental y bioacumulacion, los metales
pesados son muy nocivos para la salud humana, los recursos biolégicos y el sistema
ambiental. Por lo tanto, deben tratarse de manera efectiva antes de su descarga (Y. Liu

et al., 2019)

A. Contaminacién con Niquel (1)

Liu et al., (2019) respecto a la contaminacién con niquel sefialan que:

“El Ni (I1) es uno de los metales pesados mas comunes en las aguas residuales de
la galvanoplastia. Se han utilizado varias tecnologias, como la precipitacion, la
adsorcion y la electrocoagulacion, para eliminar el Ni (II) de las aguas residuales de
la galvanoplastia. Entre ellas, la precipitacion alcalina es la tecnologia mas utilizada
en el tratamiento de aguas residuales de la galvanoplastia debido a su tecnologia

madura y su funcionamiento sencillo”.

B. Contaminacién con plomo (Il)
Referido a la contaminacion ambiental con plomo, Kobayashi et al. (2020),

manifiestan que:



“Numerosos estudios han identificado previamente una relacién entre la exposicion
al Pb?"y los impactos en la salud humana, como neurotoxicidad, problemas
cardiovasculares, dafo renal, desequilibrios hormonales y disminucién de la funcién
musculoesquelética. El Pb?" ha sido clasificado por la Agencia Internacional para la
Investigacion sobre el Cancer como Grupo 2B, que es posiblemente cancerigeno
para los seres humanos. Ademas, se han producido problemas con el agua potable
relacionados con el Pb?* en varios paises. Por lo tanto, la Organizacién Mundial de
la Salud y la Agencia de Proteccion Ambiental de los Estados Unidos han
establecido contenidos maximos permisibles de Pb?* para el agua potable de 0,01y
0,015 mg/L, respectivamente. Por lo tanto, la eliminacién del Pb?" de los medios

acuosos es un problema mundial importante.

De acuerdo con Gjyli y colaboradores (2021), indican que varios estudios han
descubierto una conexién entre la exposicién al Pb?" y sus implicaciones en la salud
humana, incluyendo neurotoxicidad, afecciones cardiovasculares, dafio renal, alteraciones

hormonales y reduccién de la masa muscular esquelética.

2.3.4. Difraccion de Rayos X

Velandia C. y Hurtado M. (2017), respecto a la difraccidén de rayos X afirman que:

“Es una técnica analitica no destructiva de caracterizacion que identifica las fases
cristalinas que pueden estar presentes en un material. Ademas, detecta propiedades
estructurales tales como defectos estructurales, tamafio de grano, composicion de
fase y orientacion preferencial. La difraccion de rayos X es una técnica muy Util que
permite el conocimiento de estructuras microscopicas detalladas de un material, y
es considerada la Unica capaz de resolver el analisis de estructuras cristalograficas

o diferenciar formas alotrépicas e isotropicas”



En general, la difraccion de rayos X es una técnica de gran importancia actualmente
para determinar las diversas estructuras de los materiales y la caracterizacion de redes
cristalogréficas.

Los rayos X se caracterizan de ser radiaciones electromagnéticas de longitud de
onda bajas que se genera cuando los electrones de alta energia se desaceleran o durante
las transiciones de electrones que se dan en los orbitales internos de los atomos. Las
longitudes de onda de los rayos X oscilan entre cerca de 10° Ay 100 A; sin embargo, la
espectroscopia de rayos X convencional se restringe a la zonade casi0,1 Aa25A (1 A=
0,1 nm = 10"1°m). (Skoog et al., 2008)

La difraccion de rayos X involucra una amplia diversidad de aplicaciones no solo

como una técnica de investigacion, sino también como una herramienta Util de tecnologia.

Velandia C & Hurtado (2017) entre dichas aplicaciones de DRX, destacan lo
siguiente:

“Para el andlisis estructural cristalografico y célculos de celdas unitarias para

materiales cristalinos. En la determinacion cuantitativa de cantidades de diferentes

fases en mezclas multifase por calculos de relacién de pico. En la determinacion

cuantitativa de fases por refinamiento de todo el patrén, determinacién del tamafio

del cristalito a partir del andlisis del ensanchamiento del pico, determinacién de

formas cristalinas a partir del estudio de la simetria de los picos”.

Adicionalmente, es muy utilizado también, en el estudio de la expansién térmica en
estructuras cristalinas utilizando equipos de calefaccion. (Murcia, 2012)

Dentro de las aplicaciones diversas de la técnica de difraccion de rayos X, Aparicio
Ceja et al. (2010), manifiestan lo siguiente:

“La difraccién de rayos X (DRX) se ha utilizado para analizar la composicion de

suelos e identificar minerales, aleaciones, metales, materiales cataliticos,



ferroeléctricos y luminiscentes entre otros. Este tipo de analisis se ha incorporado al
estudio de materiales en el area de nanociencias, debido a que la informacién que
arroja un difractograma ayuda a determinar la estructura cristalina y la composicién
de un material, e incluso, a partir de un difractograma se pueden calcular los
tamafos de grano. El difractograma est4 formado por reflexiones (picos) que
corresponden a las distancias de dimensiones nanométricas entre familias de planos

de atomos”.

2.2.5. Disefios Experimentales

De acuerdo a Gutiérrez & De La Vara (2012), respecto al disefio de experimentos
sefalan que consiste en:

“Determinar cuales pruebas se deben realizar y de qué manera, para obtener datos

que, al ser analizados estadisticamente, proporcionen evidencias objetivas que

permitan responder las interrogantes planteadas, y de esa manera clarificar los
aspectos inciertos de un proceso, resolver un problema o lograr mejoras”.

En el sector industrial, es habitual realizar experimentos o pruebas con el objetivo
de solucionar un tipo de problema o confirmar una idea (hip6tesis, suposicién o conjetura),
por decir realizar modificaciones en los materiales, procedimientos o situaciones de
funcionamiento de un proceso, evaluar diferentes temperaturas en un tipo maquina hasta
hallar la que produce el mejor resultado o examinar un nuevo material con el propdsito de
obtener mejoras para eliminar un problema. Usualmente estos experimentos o pruebas se
realizan en tiempo real, basandose en prueba y error, recurriendo a la experiencia y a la
intuicioén, en vez de adherirse a un plan experimental apropiado que asegure una buena
respuesta a las cuestiones planteadas. La planificacion estadistica de experimentos es

precisamente el método mas eficiente para llevar a cabo pruebas.



Los siguientes son algunos problemas comunes a resolver en el disefio y analisis de

experimentos:

1.

Evaluar dos 0 mas materiales para seleccionar el mas adecuado.

Evaluar instrumentos diversos de medicién para comprobar si funcionan con la

misma exactitud y precision.

Identificar los elementos (las incognitas (x) vitales) en un proceso que influyen en
una o varias propiedades del producto final.

Determinar los parametros operativos (como humedad, velocidad, temperatura,
etc.) donde se minimicen los efectos o0 se consiga un rendimiento superior del
proceso.

Disminuir el ciclo de vida del proceso.

Hacer robusto el proceso r a las variaciones del entorno.

Soporte en la creacion o reestructuracion de nuevos productos o procedimientos.
En general, segun Gutiérrez & De La Vara (2012) indican que:

“Cuando se requiere mejorar un proceso existen dos maneras basicas de obtener la
informacién necesaria para ello: una es observar o monitorear via herramienta
estadistica, hasta obtener sefiales utiles que permitan mejorarlo; se dice que ésta
es una estrategia pasiva. La otra manera consiste en experimentar, es decir, hacer
cambios estratégicos y deliberarlos al proceso para provocar dichas sefales utiles.
Al analizar los resultados del experimento se obtienen las pautas a seguir, que
muchas veces se concretan en mejoras sustanciales del proceso”.

Asi pues, el disefio de experimentos (DDE) comprende una serie de técnicas

activas, que no pretenden que el proceso transmita las sefiales, sino que se "manipula”

para que suministre la informacién necesaria para su mejora. (Gutiérrez & De La Vara,

2012)



2.2.6. Disefnos Factoriales

En cualquier proceso de produccion, en un progreso tecnolégico o en la
interpretacion de un fenémeno, es frecuente que participen dos o mas elementos. Si el
entendimiento del campo requiere investigar de manera experimental los impactos de
dichos factores varias variables o en una variable respuesta, es imprescindible elaborar
estrategias eficaces para el analisis de dos o mas factores a través de los denominados
disefios factoriales. (Castafio & Dominguez, 2010)

Del mismo modo, Gutiérrez & De La Vara (2012), afirman que:

“El objetivo de un disefio factorial es estudiar el efecto de varios factores sobre una

0 varias respuestas, cuando se tiene el mismo interés sobre todos los factores. Por

ejemplo, uno de los objetivos particulares mas importantes que frecuentemente tiene

un disefio factorial es determinar una combinacion de niveles de factores en la que
el desemperio del proceso sea mejor”.

Adicionalmente, indican que:

“El propdsito de un disefo factorial es analizar el impacto de diversos factores en

una o varias respuestas, siempre que se mantenga el mismo interés en todos los

factores. Por ejemplo, uno de los objetivos especificos mas relevantes que suele
tener un disefio factorial es establecer una combinacion de niveles de factores
donde el rendimiento del proceso sea superior”.

Los elementos pueden ser cualitativos (maquinaria, tipos de materiales, operador,
la existencia o no de una operacion anterior), o cuantitativos (temperatura, humedad,
velocidad, presion, la cantidad de un material especifico, etc.). Para analizar el impacto de
cada factor en la variable de respuesta, es imprescindible seleccionar al menos dos niveles
de prueba para cada uno. Al realizar un disefio factorial completo, se examinan de manera
aleatoria todas las posibles combinaciones que pueden surgir con los niveles de los factores

a estudiar.(Gutiérrez & De La Vara, 2012)



A. Disefio Factorial del Tipo 22

El disefio factorial del tipo 22 estudia el efecto de dos factores considerando dos
niveles en cada uno. Cada réplica de este disefio consiste de 2 x 2 = 4
combinaciones o tratamientos que se pueden denotar de diferentes maneras.

(Gutiérrez & De La Vara, 2012)

En la tabla 2 se muestra el tratamiento del disefio factorial del tipo 22, en ella se dan

las notaciones que se utilizan.

Tabla 2

Tratamientos del disefio 22

Tratamiento A B A B A B
1 b b a b: 0 0
2 a b az b1 1 0
3 b a ai b, 0 1
4 A a a b, 1 1

B. Disefio Factorial del Tipo 32
Este disefio consta de 32, que resulta 9 tratamientos diferentes, que aluden a
todas las posibles maneras de combinar dos factores en tres niveles cada uno.
Siendo A y B los factores, cada uno con tres niveles, a los que usualmente se
les llama bajo, medio y alto. Los nueve tratamientos Utiles del disefio factorial
del tipo 32 se detalla en la tabla 3.
2.2.7. Metodologia de Superficie Respuesta (MSR)

Gutiérrez & De la Vara (2012), respecto a la Metodologia de Superficie Respuesta,

mencionan que:



“La MSR es la tactica experimental y de analisis que soluciona el desafio de
determinar las condiciones de funcionamiento ideales de un proceso, o sea, las que
generan "valores ideales" de una o varias propiedades de calidad del producto. En
ocasiones, existen experimentos en los que no se consiguen las respuestas
esperadas, o el grado de mejora alcanzado no es suficiente, por lo que se requiere
experimentar de forma secuencial hasta alcanzar el nivel de mejoras requerido”.
En este contexto, después de una etapa inicial de experimentacion, podria ser
imprescindible trasladar la zona experimental (modificar su ubicacién) en una direccion
adecuada, o bien, examinar de forma mas detallada la zona experimental inicial. El
procedimiento para implementarlas son componentes de la conocida metodologia de

superficie de respuesta (MSR).

Tabla 3

Tratamientos del disefio 32

Tratamiento A B A B
1 bajo bajo -1 -1
2 medio bajo 0 -1
3 alto bajo 1 -1
4 bajo medio -1 0
5 medio medio 0 0
6 alto medio 1 0
7 bajo alto -1 1
8 medio alto 0 1
9 alto alto 1




Il. Materiales y Métodos

3.1. Tipo de Investigacion
Tipo de investigacion experimental, con enfoque cuantitativo y nivel de investigacion

aplicada.

3.2. Disefio de la Investigacion

Se tom6 muestras representativas de cenizas volantes de acuerdo a las normas
técnicas de muestreo. Inicialmente fueron sometidas al proceso de tamizados para la
obtencidn de cenizas volantes de tamafio de particula de 80 um, para determinar su area
superficial a través del método BET; asi mismo, se efectuaron ensayos de difraccion de
rayos X para determinar los componentes mineralégicos. Seguido, las muestras de cenizas
volantes fueron alteradas quimicamente en medio térmico alcalino para incrementar su
area especifica, para ello se utilizé el disefio factorial del tipo 22, donde las variables
independientes (factores) es la concentracion de NaOH y la masa de 6xido de silicio; siendo
la variable de respuesta la elevacion del valor del area superficial en m?/g, y por Gltimo se
evaluo la capacidad de adsorcion de la ceniza volante modificado que presentd mayor area
superficial en funcién del porcentaje de retencién de iones niquel (Il) y plomo (lI) mediante
el disefio factorial del tipo 32; considerando dos factores: tiempo y velocidad de retencion
con tres niveles para cada caso; y siendo la variable respuesta el porcentaje retencién de

cada ion.

3.3. Poblacién y Muestra

La poblacién de muestras de cenizas volantes, esta en la zona industrial de ladrillos
en el anexo de Compafia del distrito de Pacaycasa, cuenta con aproximadamente 90
hornos, las que se caracterizan por tener el mismo tipo del proceso de cocido de ladrillo. Se

recolecto 5 kg de cenizas mediante muestreo manual con submuestras en varios puntos,



de uno de los hornos del anexo de Compaiiia; el cual se procedié a su tamizado para la

obtencién de cenizas volantes y modificacion quimica.

En cuanto a la evaluacion de la capacidad de adsorcién de la ceniza volante, se dio en
funcién del porcentaje de retencion de iones niquel (I1) y plomo (1) usando la ceniza volante
modificado de mayor magnitud de area superficial; se utilizé6 0,10 g de ceniza para cada
ensayo con 200 mL de soluciones de 100 ppm de iones niquel (II) y plomo (Il)

respectivamente.

3.4. Materiales y Reactivos

3.4.1. Materiales
» Vasos de precipitado de 250 mL de capacidad
» Matraz de erlenmeyer de 250 mL de capacidad
» Lunas de reloj de vidrio de 5 cm de didmetro

> Fiolas de 1 L de capacidad

Y

Embudo de vidrio de 6 cm de diametro

Y

Aro de embudos de 6 cm de didmetro

> Pastillas magnéticas revestidos de teflén de 3 y 5 cm de longitud
> Botellas de teflon de 250 mL de capacidad

> Papel de filtro Whatman Cat. N° 1422145

> Botellas de vidro de 10 mL de capacidad

> Botellas de plastico de 250 mL de capacidad

» Soporte universal

3.4.2. Reactivos
» Nitrato de niquel P.A. [Ni(NOs)..6H20)] Aldrich.
> Nitrato de plomo P.A. Pb(NOs), anhidro. Aldrich.

> Oxido de silicio P.A. (SiO2) Aldrich



>

Hidréxido de sodio P.A. (NaOH) Sigma.

3.5. Equipos

En el presente estudio se contd con los siguientes equipos:

>

Estufa eléctrica (MARCA: LABOR MUSZERIPARI MUVEK LP 303 HUNGARO
220 V.

Plancha eléctrica con agitador magnético (Marca CAT, Modelo M6, Voltaje: AC
220-240 voltio, Potencia: 600W)

Peachimetro (Marca: HACH, modelo: HQ440D, 7.7 V, 1. 1 A))

Balanza analitica (Marca: ACCULAB, Modelo ALC-210.4, |. 800 mA, 15 V)
Espectrémetro de emisién atomica de plasma de microondas (MP-AES), modelo
4210, marca Agilent. INIA-Ayacucho.

El equipo Micromeritics GEMINI-VII 2390 serie t, que emplea N2 gaseoso para el
analisis y Nz liquido como refrigerante para la condensacion del N, gaseoso.
Universidad Nacional de Ingenieria, Lima.

Difractometro Miniflex de la marca Rigaku, con radiacion de cobre a 40 Kv y 30
mA, fue utilizado para el andlisis a una velocidad de barrido de 2°minuto

irradiadas. Instituto Minero Metalurgico (INGEMMET), Lima.

3.6. Operacionalizacion de Variables

La tabla 4 muestra la operacionalizacidn de las variables para el estudio en

cuestion.



Tabla 4

Operacionalizaciéon de variables
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Variables Definicion Definicién operacional Dimensiones Valores Indicadores Unidades
conceptual
VI
Cenizas Las cenizas volantes; Utilizando DRX  se Numero de Composicion
volantes. se caracterizan de ser determina la minerales mineralogica
un polvo fino, composicién de
constituido minerales. Caracterizacion de
especialmente por la ceniza volante Area m?/g
SiO2 y AlOs, que se Su area BET se >5 superficial
producen por la quema determina con un equipo
del carb6on. (Norma través de un software
Técnica Espafiola, estadistico.
UNE-EN-450, 2008)
Las condiciones Condiciones de 2,0y 3,0 Concentracion Molaridad
adecuadas de la concentracion de de NaOH (M)
alteracion quimica de la NaOH y masa de
ceniza  volante, se oOxido de silicio para 0,5a1,0 Masa de 6xido g
obtiene con el disefio la modificacion. de silicio
factorial del tipo 22.
El grado de influencia ide
concentraciéon de NaOH Niveles de 2,0y 3,0 Concentracion Molaridad
y masa de Oxido se influencia de Ila de NaOH (M)
evalla por Metodologia concentracion de
de Superficie NaOH y masa de 0,5a1,0 Masa de 6xido g

Respuesta.

6xido de silicio.

de silicio
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VD:

Area superficial

de

las cenizas

volantes
alteradas
quimicamente.

Retencion de
iones Ni (Il) y Pb

(in

Area superficial es
propiedad de la
superficie expuesta a
una muestra sélida a la
escala de nivel
microscopico, sus
unidades son m?/g.
(Brunauer, Emmet y
Teller). (Parra Soto, J.,
2013)

Eliminar, disminuir,
retirar parte de una
concentracion.

La composicion
mineraldgica se
determina por DRX y la
cuantificacion del é&rea
superficial y su valor se
halla en el equipo BET a
través de un software.

La concentracion inicial y
remanente en el proceso

de retencion, se
determina por
espectroscopia de
emisién  atémica de

plasma (MP-AES).

El grado de influencia ide
tiempo y velocidad de
agitacion del proceso de
retencion, se evalla por
Metodologia de
Superficie Respuesta.

Caracterizacion de
la ceniza volante

Condiciones

adecuadas de
tiempo y velocidad
para la retencion de
iones niquel (Il) y
plomo (ll) usando

ceniza volante
modificada.
Los grados de

influencia de tiempo
y velocidad de
agitacion en el
proceso de
retencion de iones
niquel (II) y plomo
(.

Se Modifica-No

se modifica

> 20%

30a90

800 a 1200

Porcentaje de
remocion mayor
a 10 %.

30a90

800 a 1200

Composicion
mineraldgica

Area
superficial

Tiempo de
agitacion
Velocidad de

agitacion

Retencion de
iones niquel
(I y plomo (II)

Tiempo

Velocidad

N° minerales

m?/g

Minutos
(min)

Revoluciones
por minuto

(rpm)

ppm

Minutos
(min)

Revoluciones
por minuto

(rpm)
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3.7. Procedimientos

3.7.1. Tratamiento de las Cenizas

» Obtenida la muestra de ceniza de una de las ladrilleras de la localidad de
Compaiiia, esta fue sometida a un tratamiento de tamizados hasta malla
pasante de 80 um, luego se lavo hasta un pH constante de 10, filtrado,
secado a 110 °C por 24 horas y se someti6 al proceso fisico de molido. La
ceniza volante considerado para el presente estudio fue de tamafio de
particulas inferiores a 80 um. La figura 3 ilustra el diagrama de bloques del
proceso de tratamiento aplicado a las cenizas para generar cenizas volantes.
Toda la etapa experimental iniciando con el tratamiento de las cenizas, la
modificacion del area superficial y la evaluacién del porcentaje de retencién
de iones niquel (Il) y plomo (Il) se realiz6 en el laboratorio de Fisicoquimica
en la Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga.

» Con la finalidad de comprobar la capacidad adsorbente de las cenizas
volantes en su forma inicial, se evalué su capacidad adsorbente en la
evaluacién del porcentaje de retencion de los iones niquel (Il) y plomo (l1).

» En cuanto a la medicion del nivel de adsorcién de la ceniza volante inicial:
en un vaso de precipitado de 0,250 L de capacidad, se incorporé alrededor
0,10 g de cenizas volantes de 80 um de tamafio de particula, luego se
adicionaron 200 mL de solucion de niquel (I) y plomo (Il), seguido se
incorporaron en cada vaso de precipitado una pastilla magnética y se llevo
al agitador eléctrico, previa regulacion de la velocidad en rpm y finalmente

se control6 el tiempo de retencion.



Figura 3

Diagrama de bloques para la obtencion de cenizas volantes

Agua
Destilada

En latabla 5y 6 se detallan los ensayos propuestos de la ceniza volante inicial
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l

Filtrado

l

Secado (a 110 °C, 24h)

i

Mol

ienda

l

Cenizas volantes limpia y seco

Residuos
gruesos

Agua de
lavado
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para evaluar la capacidad de adsorcion, en porcentaje de retencion de iones niquel (1) y

plomo (1) respectivamente.



Tabla s

Ensayos propuestos para la retencién de niquel (Il) con ceniza volante inicial

Muestra Tiempo (min) Velocidad (rpm)
RNi-30-800 30 800
RNi-60-1000 60 1000
RNi-90-1200 90 1200

Tabla 6

Ensayos propuesto para la retencién de plomo (ll) con ceniza volante inicial

Tiempo de Velocidad de agitacion
Muestra agitacion (min) (rpm)
RPb-30-800 30 800
RPb-60-1000 60 1000
RPb-90-1200 90 1200

3.7.2. Modificacién del Area Superficial de las Cenizas Volantes
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En esta etapa de la modificacion de las cenizas volantes, se utiliz6 el disefio factorial

del tipo 22, considerando 2 variables o factores: concentracion molar de NaOH y masa de

Oxido de silicio en gramos. La concentracion de solucion de NaOH fue de 2,0 My 3,0 M; y

con masas de o6xido de silicio de 0,50 y 1,0 g; y de variable respuesta fue el aumento del

area superficial de las cenizas volantes quimicamente modificadas.

El proceso de la modificacion quimica de las cenizas volantes presenta la siguiente

secuencia;
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e De acuerdo al disefio experimental 22: se desarroll6 cuatro ensayos, en cada vaso
de precipitados de 200 mL de capacidad, se pesaron 20 g de cenizas volantes, se
adicionaron 100 mL NaOH de concentraciones 2,0 My 3,0 M; y masas de 6xido de
silicio de la marca Aldrich de 0,5y 1,0 g segun el disefio factorial considerado, siendo
la proporcion de masa de la ceniza volante con la solucion NaOH de 1:5. Se
homogenizo a 500 rpm por un tiempo de 60 miny a 70 °C.

e La mezcla de los vasos de precipitado se transvasé a las botellas de teflén (de 250
mL de capacidad), para finalmente trasladarlas a la estufa a 120 °C por 20 h para
su cristalizacion.

¢ Unavez que el producto se haya cristalizado por el tiempo sefalado, se dejé enfriar,
luego se llevo al proceso de molienda, lavados hasta un pH final de 10, se filtray se
seco a 120 °C por intervalo de 24 horas, pardmetros considerados por Boycheva et
al. (2020). Culminado el secado, el producto se sometio a la etapa de molienda, con
la finalidad obtener muestras representativas, para determinar los componentes
mineraldgicos y del &rea superficial. La figura 4 muestra el diagrama de bloques de

la secuencia del proceso de modificacién quimica de la ceniza volante.

La tabla 7 detalla los niveles o grados de experimentacion requeridos para modificar

las cenizas volantes conforme al disefio factorial del tipo 22.

Tabla 7

Niveles experimentales en la modificacion de las cenizas volantes
Factores Bajo Alto Unidades
Concentracion de NaOH 2,0 3,0 M

Masa de oxido de silicio 0,50 1,0 g
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Figura 4

Diagrama de bloques de la maodificacién quimica de la ceniza volante
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Por otro lado, en la tabla 8 se tiene los niveles experimentales de distribucién para

la modificacién de las cenizas volantes segun el disefio factorial 22.

Tabla 8

Niveles experimentales de combinacion en la modificacién de las cenizas volantes

Ensayo Nomenclatura [NaOH] (M) Masa SiOz (g)
1 CVM-A 2,0 0,50
2 CVM-B 2,0 1,0
3 CVM-C 3,0 0,50
4 CVM-D 3,0 1,0

3.7.3. Retencidon de iones Niquel (1) y Plomo (Il) con Cenizas Volantes Modificadas
Para ambos casos, la retencion de iones Ni (Il) y Pb (1) se realizan en sistemas del
tipo batch, en esta evaluacién se utiliza la ceniza volante modificada con elevada area
superficial. Para cada caso se prepararon 4 L de soluciones Ni (II)y Pb (II) de 100 ppm de
concentracion inicial, con reactivos de Ni(NOs). y Pb(NO3), (P. A.) ambas de la marca
Aldrich. Para la evaluacion del grado de adsorcién de las cenizas volantes modificadas, se
da en funcién del % de retencién de los iones niquel (II) y plomo (ll) utilizando el disefio
factorial del tipo 32, con dos variables independientes: tiempo y velocidad de retencién con
tres niveles cada uno y como variable de respuesta el porcentaje de retencién de iones

niquel (1) y plomo (I1).
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La evaluacién del nivel de retencién de niquel (Il) y plomo (Il) tiene la siguiente
secuencia:
e En matraces de erlenmeyer de 0,25 L de capacidad se introdujeron 0,1 g de
ceniza madificada, seguido se afiadié 200 mL, tanto de las soluciones de niquel
(1) y de plomo (Il) de 100 ppm, la relacion masa de ceniza volante modificada
con el volumen es de 1:2000.
¢ Los matraces con la mezcla preparada, se llevaron al agitador, inmediatamente
se introdujeron las pastillas magnéticas, se reguld la velocidad de agitacion
segun al disefio experimental seleccionado y se control6 el tiempo de retencion.
e Los ensayos de retencion se realizaron a temperatura ambiente, en el proceso
de la retencién de iones niquel (1) y plomo (ll) se control6 el pH inicial y final de
cada ensayo.
e Luego del proceso de retencidén de los iones metélicos se procedio a filtrar, se
utilizé papel de filtro de la marca Whatman Cat. N° 1422145, simultdneamente
las soluciones restantes se recibieron en frascos exclusivos de material de vidrio

para la determinacién de la concentracion.

Los niveles de experimentacion para los iones niquel (11) y plomo (Il) segun al disefio

factorial del tipo 32 se indican en la tabla 9.
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Tabla 9

Niveles experimentales para la retencion de iones niquel (1) y plomo (I1)

Factores Bajo Medio Alto Unidades
Tiempo 30 60 90 min
Velocidad 800 1000 1200 rpm

Por otro lado, los niveles de combinacién experimental para la remocién de iones
niquel (I) y plomo (1) de acuerdo al disefio factorial del tipo 32 se detallan en la tabla 10 y

11.

Tabla 10

Niveles de combinacién experimental para la retencién de iones niquel (Il)

Ensayo Muestra Tiempo (min) Velocidad (rpm)
1 RNi-1 90 1200
2 RNi-2 30 1200
3 RNi-3 30 800
4 RNi-4 90 1000
5 RNi-5 60 1200
6 RNi-6 30 1000
7 RNi-7 60 1000
8 RNi-8 60 800

9 RNi-9 90 800
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Tabla 11

Niveles de combinacién experimental para la retencién de iones plomo (Il)

Ensayo Muestra Tiempo (min) Velocidad (rpm)
1 RPb-1 60 1000
2 RPb-2 90 1200
3 RPb-3 30 1000
4 RPb-4 30 800
5 RPb-5 90 800
6 RPb-6 60 800
7 RPb-7 30 1200
8 RPb-8 60 1200
9 RPb-9 90 1000

3.8. Técnicas e Instrumentos de Recoleccion de Datos
La técnica de recoleccién de datos para este estudio es con enfoqué cuantitativo,
se obtuvieron resultados numeéricos que cuantifican una propiedad medible. Para la

recoleccién de datos se utilizara el programa Microsoft Excel.

3.9. Técnicas de Procesamiento y Andlisis de Datos

Para el estudio, se tomé en consideracién el disefio experimental factorial del tipo
22y 32, que se caracteriza por la evaluacion de dos factores (variables independientes) y
las interacciones que podrian darse entre los factores. Se evaluaron dos variables
independientes en la modificacion; asi mismo, dos variables independientes para la

evaluacién de la retencién de iones niquel (Il) y plomo (ll); adicionalmente se utilizé el
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programa Microsoft Excel como técnica de procesamiento de datos y para el analisis de
datos se utiliz6 la Metodologia de Superficie Respuesta con el paquete estadistico

STATGRAPHICS XVIII.
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IV. Resultados

4.1. Caracterizacién Inicial de la Ceniza Volantes
Una vez tratada la muestra de ceniza obtenida del horno, segun lo descrito en la

figura 4, se logro obtener 5,57 % en masa de cenizas volantes de malla pasante de 80 pum.

Segun los resultados por difraccion de rayos X de la ceniza volante en la condicién
inicial como se visualiza en la tabla 14; en ella se evidencia que presenta tres componentes
como parte de su composicion mineraldgica: el primero con 92,23 % en masa de cuarzo
(oxido de silicio-SiOy), el segundo Fengita (Ko,esNao,0sMgo.20 F€0.28Al2,27Si3,25010(0OH)1,96F0,04)
con 5,83 % y el tercero con 1,94 % de Hematita (Fe>Os). Los difractogramas completos de
las demas muestras de la investigacion se reportan en el anexo 10.1y 10.2. En la figura 5
se visualiza el difractograma de la ceniza volante en su condicién inicial. La ceniza volante
inicial presenta dos picos muy tipicos en 26 espaciado a 21°y 26,5° perteneciente al cuarzo
(SiOy), adicionalmente el mineral Fengita como fase cristalina se identifica en 20 igual a

8,8° y en 19,6°, y hematita en 20 a 33°.

Figura 5

Difractograma de la ceniza volante inicial (DRX-i)
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Por otro lado, en la figura 6 se visualiza la isoterma de adsorcién y desorcién de la
ceniza volante inicial (BETCV-i), material que se caracteriza por tener superficie micro
mesoporosa, con prevalencia de mesoporosidad y de poro cilindrico. Para la ceniza volante

en su condicion inicial por el método BET se determiné 11,41 m?/g de area superficial.

Figura 6

Isoterma de adsorcion y desorcién de la ceniza volante inicial

BETCW-i

I
=]

(P/Ps)Vx(1- P)Ps

[
=]

P/Po

Respecto a la evaluacion del nivel de adsorcion de la ceniza volante inicial,
expresado en el porcentaje de retencion de iones Ni (II) y Pb (I1), en la tabla 12 y 13 estan

descritos los resultados del porcentaje de retencion para ambos casos.
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Tabla 12

Resultados de la retencion de iones niquel (Il) usando ceniza volante inicial

Muestra Tiempo Velocidad % retencion de iones
(min) (rpm) niquel (I1)
RNi-30-800 30 800 5,69
RNi-60-1000 60 1000 5,80
RNi-90-1200 90 1200 3,95

Nota: RNi, indica retencion de iones niquel (II)

Tabla 13

Resultados de la retencion de iones plomo (1) usando ceniza volante inicial

Muestra Tiempo Velocidad % retencion de
(min) (rpm) iones plomo (I1)
RPb-30-800 30 800 17,51
RPb-60-1000 60 1000 17,15
RPb-90-1200 90 1200 17,15

Nota: RPb; indica retencion de iones plomo (Il)

De acuerdo a los resultados reportados en la tabla 12 y 13, respecto a la capacidad
de adsorcion de la ceniza volante en su condiciébn se confirma que tiene propiedades
adsorbentes, siendo de 5,15 % en promedio de retencién de iones niquel (Il) y de 17,27 %

en promedio de retencion de iones plomo (ll).

4.2. Modificacion de las Cenizas Volantes
4.2.1. Composicién Mineralégica
Efectuada la modificacion quimica de las cenizas volantes, en la tabla 14 se reportan

los resultados de la composicion mineralégicos de la ceniza volante inicial (DRX-i) y
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modificadas (DRX-A al DRX-D). Los resultados integros de las muestras tratadas de DRX
se encuentran en el anexo 10.1 reportado por INGEMMET-Lima.
Los difractogramas de las muestras de las cenizas modificadas (DRX-A al DRX-D)

se presentan en las figuras comprendidas del 7 al 10.

Tabla 14

Composicion mineralogica de la ceniza volante inicial y modificadas

Componentes mineraldgicos en % en masa

Componente
DRX-i DRX-A DRX-B DRX-C DRX-D

Cuarzo 92,23 65,35 74,49 52,45 62,99
Sodalita 22,84 10,32 37,06 31,49
Fengita 5,83 6,10 6,29 5,52
Cancrinita - - - 4,20 -
Hidroxicancrinita - 11,81 - - -
Hematita 1,94 - - - -
Zeolita - - 9,18

N° de minerales 3 3 4 4 3

De acuerdo a la tabla 14 de la composicién mineraldgica, se evidencia que la
muestra DRX-A contiene tres componentes, con la formacion de dos fases cristalinas
(sodalita con 22,84 % en masa y con 11,81 % de hidroxicancrinita). El difractograma de la
figura 7 perteneciente a la muestra modificada DRX-A, se visualiza la formacion de dos
nuevas fases cristalinas; hidréxicancrinita que la identifican con 26 en 14°; 24,5°; 31,5° y en

34,5°; y sodalita con 26 tipicas en 18,8°; 24,3° y 27,5°.
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Figura 7

Difractograma de la ceniza volante modificada DRX-A
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En cuanto a la muestra DRX-B, se evidencia la generacién de dos nuevas fases
cristalinas (sodalita con 10,32 % en masa y zeolita con 9,18 %). La figura 8 muestra el
difractograma de la muestra DRX-B, en la que se corrobora la formacion de las nuevas

fases cristalinas en 28 que la identifican, caso de la sodalita en 14° y 24,3° y para la zeolita

en 10°y 12,5°.

Figura 8

Difractograma de la ceniza volante modificada DRX-B
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Para la muestra DRX-C similar al anterior, también se forma dos nuevos
componentes cristalinos (sodalita con 37,06 % en masa y con 4,20 % de cancrinita), que se
evidencia en la figura 9, ambas identificadas con 26 en 28° para la cancrinita y en 24,3°;
32°; 35° y 43° para la sodalita.

Figura 9
Difractograma de la ceniza volante modificada DRX-C
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El difractograma DRX-D se observa en la figura 10, que de acuerdo a la tabla 11 se
observa que solo se generd un nuevo componente adicional, la sodalita con 31,49 % en
masa, con 26 tipico en 14°; 24,3°; 32°; 35° y 43°.

Figura 10

Difractograma de la ceniza volante modificada DRX-D
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4.2.2. Area Superficial de las Cenizas Modificadas

En esta parte, la variable respuesta en la modificacion de las cenizas volantes es el
aumento del area superficial. En la tabla 15 se detallan los valores del area superficial
determinados por el método BET (Brunauer-Emmett-Teller) de la modificacion quimica de
las cenizas volante acorde al disefio experimental 22. En la mencionada tabla 15, se
evidencia que el valor mas elevado de area superficial le corresponde a la muestra
BETCVM-B, con 17,60 m?/g a condiciones adecuadas de 2,0 M de concentracion de NaOH
y 1,0 g de oxido de silicio. Los resultados del area superficial por el método BET se

presentan en el anexo 10,3.

Tabla 15

Resultados del area superficial de las cenizas volantes modificadas

Muestra [NaOH] (M) Masa de SiO- (g) Area superficial (m?/g)
BETCVM-A 2,0 0,50 12,25
BETCVM-B 2,0 1,0 17,60
BETCVM-C 3,0 0,5 6,55
BETCVM-D 3,0 1,0 8,41

Nota. BETCVM-A, significa area superficial de la muestra A

Las isotermas de adsorcion y desorcion de las cenizas modificadas segun el disefio
factorial del tipo 22, se visualizan en las figuras comprendidas del 11 al 14. Asi mismo, se
determin6é que las muestras modificadas se encuentran clasificados en la isoterma de

adsorcion de gases correspondiente al tipo IV como se evidencia en la figura 2 de la
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clasificacion dado por el IUPAC, clasificado por la Unién Internacional de Quimica Pura y
Aplicada (IJUPAC-1985), con caracteristicas de superficie micro mesoporosa, con
prevalencia de mesoporosidad de poro laminar para las muestras BETCVM-A y BETCVM-

B; y de poro cilindrico para las muestras BETCVM-C y BETCVM-D.

Figura 11

Isoterma de adsorcién y desorcién de la ceniza volante modificada BETCVM-A
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Figura 12

Isoterma de adsorcién y desorcién de la ceniza volante modificada BETCVM-B
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Figura 13

Isoterma de adsorcién y desorcién de la ceniza volante modificada BETCVM-C
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Figura 14

Isoterma de adsorcién y desorcién de la ceniza volante modificada BETCMV-D
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4.3. Influencia de la Masa de Oxido de Silicio y Concentracién de NaOH

En cuanto al nivel de influencia de las variables independientes, masa de 6xido de
silicio y concentracion de NaOH en la modificacién de las cenizas volantes; aqui se
considera como variable respuesta el aumento del area superficial de las cenizas
modificadas, dentro de ello se evalud la optimizacion y otros efectos, todo ello se logré

evaluar por el método de superficie respuesta (MSR), que a continuacion se describe.

4.3.1. Andlisis de Varianza en el Aumento del Area Superficial

En la tabla 16 se presentan los resultados del andlisis de variabilidad relativo al
aumento del area superficial de las cenizas volantes modificadas, analiza la division de la
variabilidad en el aumento del area superficial. En estas circunstancias y de acuerdo al

disefio experimental utilizado, no se cuenta con resultados del p-valor.

Tabla 16

Andlisis de variabilidad para el aumento del area superficial

Suma de
Fuente Gi cuadrado Cuadrado medio
cuadrados
A: Concentracién de NaOH 55,428 1 55,428
B: Masa de 6xido de silicio 12,996 1 12,996
AB 3,045 1 3,045
Error Total 0,0 0
Total (corr.) 71,4691 3

Desde una perspectiva estadistica, el R-Cuadrado indica que el modelo, después
de ser ajustado, revela que el 100 % es una variable que se relaciona con el aumento del

area de la superficie.
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Por otro lado, segun la figura 15 en ella se tiene el diagrama estandar de Pareto
respecto al aumento del area superficial de las cenizas modificadas. En este grafico se
validan los hallazgos de ANOVA respecto al nivel de significancia de las dos variables
(concentracion de NaOH y masa de oxido de silicio), las cuales exceden 3,20 en la linea

vertical que indica el nivel de significacion.

Figura 15

Diagrama de Pareto estandar para el aumento del area superficial
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En la tabla 17 se explican los efectos aproximados de cada una de las interacciones
calculadas en el aumento del area superficial de las cenizas volantes alteradas, donde se
observan las interacciones de las variables independientes en relacion con el aumento del

area superficial.

De acuerdo a la tabla 17, se observan las siguientes caracteristicas: la variable
independiente de concentracion de NaOH para la elevacion del area superficial tiene efecto
negativo de -7,445; la variable masa de 6xido de silicio expone efecto positivo de 3,605; la
interaccion concentraciéon de NaOH con masa de 6xido de silicio manifiesta efecto negativo

de -1,745; sin embargo, en necesario aclarar que, se considera el valor absoluto para
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sefalar el verdadero efecto de la variable. La variable concentracién de hidréxido de sodio

presenta mayor efecto en el aumento del area superficial de la ceniza modificada.

Tabla 17

Efectos aproximados para el aumento del area superficial

Efecto Estimado
Promedio 11,2025
A: Concentracion de NaOH -7,445
B: Masa de 6xido de silicio 3,605
AB -1,745

4.3.2. Coeficientes de Regresion para el Aumento del Area Superficial
En la tabla 18 se reportan los coeficientes numéricos de regresién para la variable

respuesta, aumento del area superficial de las cenizas volantes modificadas.

Tabla 18
Coeficientes de regresion para el aumento del area superficial
Coeficiente de regresion Estimado
Constante 11,32
A: Concentracion de NaOH -2,21
B: masa de 6xido de silicio 24,66
AB -6,98

La formula de regresién para el aumento del area superficial, basada en la

informacién del disefio experimental, se configura de la siguiente manera:
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y = 11,32 - 2,21x1 + 24,66X2 — 6,98X1X>

Dénde:
y: aumento del area superficial.
X1: concentracion de NaOH.

X2: masa de 6xido de silicio.

4.3.3. Superficie Respuesta para el Aumento del Area Superficial
En la figura 16 se presenta tridimensionalmente el diagrama de superficie respuesta

del aumento del area superficial de las cenizas volantes modificadas.

Figura 16

Diagrama de superficie de respuesta para el aumento del area superficial

-
(= -]

N II”“”"HWIH'“”'””"

[ - Y
~ oo,

=
o

Area superficial (m2/g)
o

(=]

22 24 2.6 28 0.5 %8
Masa de dxido de silicio (g)

Concentracién de NaOH (M)

4.3.4. Gréfica de Contornos para el Incremento del Area Superficial
La magnitud 6ptima de concentracion de NaOH y masa de 6xido de silicio para el

aumento del area superficial de las cenizas modificadas se muestran en la tabla 19.
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Respuesta optimizada para el aumento del area superficial

Factor Bajo Alto Optimo
Concentracion de NaOH (M) 2,0 3,0 2,0
Masa de 6xido de silicio (g) 0,5 1,0 1,0

La imagen de contornos proyectada para el aumento del valor del area superficial

de las cenizas volantes tratadas se muestra en la figura 17, donde se destaca el punto mas

alto del aumento del area superficial.

Figura 17

Gréfica de contornos proyectada para el aumento del
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Las condiciones Optimas en el proceso de alteracion de las cenizas volantes fueron:

una concentracion de NaOH de 2,0 M, una cantidad de 6xido de silicio de 1,0 g y un area

superficial de

17,60 m?/g.
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4.3.5. Influencia de la Masa de Oxido de Silicio y Concentracién de NaOH
La figura 18 presenta el grafico que ilustra el efecto (influencia) de la cantidad de
oxido de silicio y de la concentracién de NaOH en el aumento del area superficial de las

cenizas volantes modificadas.

Figura 18
Influencia de la masa de 6xido de silicio y concentracion de NaOH para el aumento del

area superficial
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De acuerdo a la figura 18, significa que a concentraciones mayores de 2,0 M de
NaOH no presenta influencia positiva en el incremento del area superficial de las cenizas
volantes. Sin embargo, la influencia podria cambiar a concentraciones inferiores a 2,0 M de
NaOH. Por otro lado, la variable independiente masa de 6xido de silicio, si presenta
influencia en forma lineal ascendente en el aumento del area superficial de las cenizas

modificadas.
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4.4. Retencién de lones Niquel (I1)

Realizada la modificacién de las cenizas volantes, en esta etapa de evaluacion de
la capacidad de retencion de iones niquel (1) y de plomo (Il), se utilizé la muestra de ceniza
volante de mayor area superficial, el cual corresponde a la muestra BETCVM-B con 17,60
m?/g de area superficial. En la tabla 20 se reportan los resultados de la retencion de iones

niquel (I1) segln el disefio factorial 32.

Tabla 20

Resultados de la retencién de iones niquel (I1) segun el disefio factorial 32

Ensayo Muestra Tiempo Velocidad % retencion de iones

(min) (rpm) Ni (II)
1 RNi-1 90 1200 12,12
2 RNi-2 30 1200 10,45
3 RNi-3 30 800 15,13
4 RNi-4 90 1000 9,48
5 RNi-5 60 1200 15,64
6 RNi-6 30 1000 16,50
7 RNi-7 60 1000 11,10
8 RNi-8 60 800 13,11
9 RNi-9 90 800 11,51

Nota. RNi-X, indica retencion de iones niquel (ll) de la muestra x

En la tabla 20 se evidencia que el nivel mas alto de retencién de iones niquel (1) se
da en la muestra RNi-6 con 16,50 % de retencién bajo condiciones de 30 minutos y con
una velocidad de 1000 rpm. Los resultados de la cuantificacion del proceso de evaluacion

de la capacidad de adsorcion, referidos a la concentracién inicial y final de los iones
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metalicos se reportan en el anexo 10.4; emitido por el laboratorio de suelos, aguas y foliares
(LABSAF) INIA-Ayacucho.

El pH inicial de los iones niquel (1) fue de 5,44; y el pH promedio luego del proceso
de la retencion fue de 6,72. En el anexo 10.5 se presentan resultados calculados de la
determinacion de los porcentajes de retencion niquel (II) y plomo (Il) y los valores de pH

para cada ensayo realizado.

4.4.1. Influencia de Tiempo y Velocidad en el Porcentaje de Retencién de lones
Niquel (1)

Se evalud el tiempo y la velocidad en la retencion de iones niquel (II) de cémo
afectan en la optimizacién y otros parametros, en funcién del porcentaje de retenciéon de

iones niquel (II) mediante la técnica de superficie de respuesta.

4.4.1.1. Andlisis de Varianza para el Porcentaje de Retencion.

La variabilidad en el porcentaje de retencién de iones niquel (ll) se presenta en el
ANOVA que se encuentra en la tabla 21. Segun lo que se muestra en esta tabla, se divide
la variacion del porcentaje de eliminacion de iones niquel (II) en componentes separados
para cada efecto, verificando estadisticamente la relevancia de cada efecto al comparar su
cuadrado medio con el valor estimado del error experimental dado. Se observa que ningin
efecto tiene un valor-P inferior a 0,05, lo que indica que son significativamente distintos de

cero con un nivel de confianza del 95,0 %.

De igual manera, el coeficiente de determinacion R-Cuadrado indica que el modelo,
una vez ajustado, revela un 46,548 % de la variabilidad en el porcentaje de eliminacién de
iones niquel (II). En cuanto al R-cuadrado ajustado, que es el mas apropiado para evaluar

modelos con distintos nimeros de variables independientes, se sitla en 0,0 %. Ademas, el
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error estandar de la estimacién sugiere que la desviacion estandar de los residuos es de

2,95.

El error absoluto medio (MAE) de 1,77 representa el promedio de los errores. El
estadistico de Durbin-Watson (DW) evalla los errores para comprobar si existe alguna
correlacion relevante segln la secuencia en la que se presentan los datos. Dado que el
valor-P supera el 5,0 %, no se encuentra evidencia de autocorrelacion serial en los errores

con un nivel de significancia del 5,0 %.

Tabla 21

Andlisis de variabilidad para el porcentaje de retencion de iones niquel (II)

Fuente Sumade © Cuadrado F-ratio P-valor
cuadrados cuadrado medio
A: Tiempo de retencion 13,4102 1 13,4102 1,54 0,3027
B: Velocidad de retencién 0,395267 1 0,395267 0,05 0,8449
AA 1,13001 1 1,13001 0,13 0,7425
AB 6,99603 1 06,99603 0,80 0,4360
BB 0,802222 1 0,802222 0,09 0,7813
Error Total 26,1055 3 8,70183
Total (corr.) 48,8392 8

En la imagen de la figura 19 se muestra la carta estdndar de Pareto respecto al
indice de retencion de niquel (Il), la cual valida los hallazgos del ANOVA sobre la relevancia
de las variables tiempo y velocidad de retencién en la retencién de iones niquel (). En esta

se observa que las dos variables no alcanzan la linea vertical de significancia a 3,20; por
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consiguiente, ninguna de estas tiene un impacto significativo en el nivel de retencion de

iones niquel (I1).

Figura 19

Carta estandar de Pareto para el porcentaje de retencion de iones niquel (I1)
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En la tabla 22 se presentan los efectos aproximados de cada interaccion analizada
en relacion al porcentaje de retencion de iones niquel (l); se especifica el margen de error
individual de cada uno de los efectos e interacciones de las variables independientes en el
proceso de retencion.

De acuerdo a la tabla 22, el componente tiempo de retencién tiene efecto negativo
de -2,99; para la variable velocidad de retencion el valor de su interaccion es de -0,5133;
en cuanto a la interaccion A tiempo vs tiempo de retencion su valor es -1,503, presenta
efecto negativo y para la interaccion velocidad con velocidad su interaccién es de 2,645
valor positivo. Considerando que el valor absoluto de 2,99 es mayor y le corresponde al
tiempo de retencién. Se afirma que, la variable tiempo de retencion presenta mayor efecto

en el porcentaje de retencion de iones niquel (II).
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Tabla 22

Efectos aproximados para el porcentaje de retencién de iones niquel (ll)

Efecto Estimado Error Estandar
Promedio 12,8611 2,1980
A: Tiempo de retencién -2,99 2,4090
B: Velocidad de retencion -0,5133 2,4090
AA -1,503 4,1717
AB 2,645 2,9500
BB 1,267 41717

4.4.1.2. Coeficientes de Regresién para el Porcentaje de Retencidn de lones
Niquel (II).
Los datos sobre los coeficientes de regresién para la variable dependiente del

porcentaje de retencion de iones de niquel (ll) se presentan en la tabla 23.

Tabla 23

Coeficientes de regresion para el nivel de retencion de iones niquel (I1)

Coeficiente Estimado
Constante 43,1861
A: Tiempo de retencion -0,17002
B: Velocidad de retencion -0,04617
AA -0,00083
AB 0,00022

BB 0,000016
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La informacidn del disefio del experimento se adapté al modelo de regresién que se
muestra a continuacion:

y = 43,1861 — 0,17002x; — 0,04617x, — 0,00083x:% + 0,00022x1X, +
0,000016 x2.

Donde:

y: porcentaje de retencion de iones niquel (ll).

X1: tiempo de retencion.

X2: velocidad de retencion.

4.4.1.3. Superficie de Respuesta para el Porcentaje de Retencidon de iones
Niquel (1I).

El diagrama de respuesta superficial relativa al porcentaje de retencion de iones de
niquel (I) se presenta en la figura 20, donde se observa como se distribuye el nivel de

retencién segun el tiempo y la velocidad de retencion.

Figura 20

Diagrama de superficie de respuesta para el porcentaje de retencién de iones niquel (II)
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4.4.1.4. Grafica de Contornos para el Porcentaje de Retencidn de lones

Niquel (II).

La tabla 24 expone los valores 6ptimos de tiempo y velocidad de retencion para el

porcentaje de retencién de iones niquel (II).

Tabla 24

Resultado 6ptimo para el porcentaje de retencidn de iones niquel (11)

Factor Bajo Alto Optimo
Tiempo de retencién (min) 30 90 30,0
Velocidad de retencién (rpm) 800,0 1200,0 800,0

Del mismo modo, en la figura 21 se presenta la grafica de contornos aproximado

del valor optimizado del porcentaje de retencion de iones niquel (), en ella se visualizacion

el punto méaximo del porcentaje de retencién de iones niquel ().

Figura 21

Grafica de contornos aproximado para el porcentaje de retencién de iones niquel (l1)
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Las condiciones 6ptimas del proceso de retencion fueron: de 30 minutos, 800 rpm

de velocidad con 15,82 % de retencion de iones niquel (II).

4.4.1.5. Influencia del Tiempo y Velocidad en el Porcentaje de Retencién de

lones Niquel (II)

La grafica de influencia de las variables tiempo y velocidad en la retencion de iones

niquel (1) se visualiza en la figura 22.

Figura 22

Influencia de tiempo y velocidad en el porcentaje de retencién de iones niquel (II)
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Segun la figura 22, la variable tiempo no presenta influencia en el porcentaje de
retencion de iones niquel (ll), por qué cuando se incrementa el tiempo, se observa que el
porcentaje de retencién disminuye, se podria indicar que la influencia se veria reflejada a
tiempos menores de 30 minutos. Por otro lado la variable velocidad si, al inicio de

experimento cuando se incrementa la velocidad hasta aproximadamente 1000 rpm
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disminuye el porcentaje de retencion hasta un minimo, por encima de 1000 rpm de
velocidad el porcentaje de retencion se incrementa; en consecuencia, se podria afirmar que
por encima de 1200 rpm de velocidad se obtendria resultados altos del porcentaje de

retencion de iones niquel (I1).

4.5. Retencién de lones Plomo (II)

Con el mismo criterio considerado para evaluar la retencion de niquel (Il), también
se utilizé la muestra BETCVM-B que presenté mayor area superficial (17,60 m?/g), se logré
evaluar el porcentaje de retencion de iones plomo (l1).

En la tabla 25 se reportan los resultados de la evaluacion de la retencion de iones
plomo (1) segun el disefio factorial considerado, en la mencionada tabla se visualiza que el
porcentaje mas alto de retencién de iones plomo (ll) se da en la muestra 5 (RPb-5) con
99,86 % de retencion, bajo condiciones de 90 minutos y de 800 rpm de velocidad. Ver anexo
10,3y 10,4.

Tabla 25

Resultados de la retencién de iones plomo (Il) segun el disefio factorial 32

Ensayo Muestra Tiempo Velocidad % retencion de
(min) (rpm) iones Pb (Il)
1 RPb-1 60 1000 99,56
2 RPb-2 90 1200 98,37
3 RPb-3 30 1000 99,52
4 RPb-4 30 800 99,79
5 RPb-5 90 800 99,86
6 RPb-6 60 800 99,57
7 RPb-7 30 1200 99,76
8 RPb-8 60 1200 99,30
9 RPb-9 90 1000 99,12

Nota. RPb-x, indica retencion de iones plomo (II) en la muestra x
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El pH de la solucién de iones plomo (ll) fue de 4,75; y el pH promedio luego del

proceso de la retencion fue de 6,82.

4.5.1. Influencia de Tiempo y Velocidad en la Retencion de lones Plomo (ll)

La influencia del tiempo y velocidad en la optimizacion y otras evaluaciones en el
proceso de retencién de iones plomo (Il) se determiné por el método de superficie respuesta
(MSR), tomando en consideracién el porcentaje de retencion de iones plomo (Il) como

variable respuesta.

4.5.1.1. Andlisis de Varianza para el Porcentaje de Retencion de lones Plomo (ll).

El nivel de retencion de iones plomo (Il) es analizado a través de un ANOVA, como

se muestra en la tabla 26. Esta tabla indica que la variabilidad en el porcentaje de remocion
de iones plomo (Il) se descompone en diferentes componentes para cada uno de los
efectos, y se evalla la significancia estadistica de cada efecto comparando su cuadrado
medio con el estimado del error experimental. Se observa que las dos variables, tiempo y
velocidad de retencion, tienen un impacto muy significativo en el porcentaje de retencion de
iones plomo (1), con un valor-P inferior a 0,05, lo que demuestra que son significativamente

diferentes de cero con un nivel de confianza del 95,0 %.

De igual manera, el estadistico R-Cuadrado indica que el modelo corregido explica
el 92,3532 % de la variabilidad en el porcentaje de retencion de iones plomo (Il). En cuanto
al estadistico R-Cuadrado ajustado, que es el mas apropiado para comparar modelos con
distintos numeros de variables independientes, su valor es de 79,61 %. Ademas, el error

estandar de la estimacion revela que la desviacidén estandar de los residuos es de 0,2084.

El error absoluto medio (MAE) de 10,42 representa el valor promedio de los
residuos. El estadistico de Durbin-Watson (DW) evalUa los residuos para verificar si existe

alguna correlacion significativa segun el orden de los datos. Dado que el valor-P es superior
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al 5,0 %, no se encuentra evidencia de autocorrelacion serial en los residuos con un nivel

de significancia del 5,0 %.

Tabla 26

Andlisis de la variabilidad para el porcentaje de retencion de iones plomo (Il)

Fuente Sumade e Cuadrado F-ratio P-valor
cuadrados cuadrado medio
A: Tiempo de retencion 0,4931 1 0,4931 11,35 0,0435
B: Velocidad de retencion 0,5340 1 0,5340 12,29  0,0393
AA 0,01076 1 0,01076 0,25 0,6530
AB 0,5329 1 0,5329 12,27  0,0394
BB 0,003472 1 0,003472 0,08 0,7958
Error Total 0,1303 3 0,04345
Total (corr.) 1,7045 8

La figura 23 muestra la carta estandar de Pareto relativa al porcentaje de retencién
de iones plomo (1), lo cual valida los resultados del ANOVA respecto al nivel de significancia
de las variables tiempo y velocidad de retencion en la captura de iones plomo (Il). En esta
carta, se observa que ambas variables superan la linea vertical de significancia establecida
en 3,20, al igual que la interaccién entre tiempo y velocidad. Por lo tanto, se concluye que
ambas variables influyen de manera significativa en el porcentaje de retencion de iones

plomo (11).
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Figura 23

Carta estandar de Pareto para el porcentaje de retencion de iones plomo (I1)
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Ademas, la tabla 27 presenta los efectos aproximados de cada una de las
interacciones analizadas en relacién con el porcentaje de retencién de iones plomo (Il). En
ella, se puede apreciar el error individual asociado a cada uno de los impactos e
interacciones de las variables independientes en el proceso de retencion de iones plomo

().

Tabla 27

Efectos aproximados para el porcentaje de retencion de iones plomo (l1)

Efecto Estimado Error Estandar
Promedio 99,449 0,1554
A: Tiempo de retencion -0,5733 0,1702
B: Velocidad de retencion -0,5967 0,1702
AA -0,1467 0,2948
AB -0,73 0,2084

BB 0,0833 0,2948
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Segun la tabla 27, la variable tiempo de retencién presenta efecto negativo con -
0,5733 para el % de retencién de iones plomo (ll); para la variable velocidad de retencion
el valor de su interaccion es de -0,5967 el cual es nada significativo para el porcentaje de
retencion de iones plomo (I1); en cuanto a la interaccién tiempo vs tiempo de retencion su
valor es -0,1467 presenta efecto negativo; para la interaccién tiempo-velocidad su valor de
interaccion es negativo con -0,73 y para la interaccidon velocidad-velocidad su interaccion
es positivo con 0,0833 valor positivo, siendo el efecto importante de velocidad de retencién
quien tiene el valor absoluto mas alto, de 0,5967, ante el porcentaje de retencion de iones

plomo (11).

4.5.1.2. Coeficientes de Regresion para el Porcentaje de Retencidon de lones
Plomo (Il)
La tabla 28 proporciona datos sobre los coeficientes de regresion correspondientes

al porcentaje de retencién de iones plomo (ll).

Tabla 28

Coeficientes de regresion para el nivel de retencién de iones plomo (lI)

Coeficiente Estimado
Constante 98,6122
A: Tiempo de retencion 0,06106
B: Velocidad de retencion 0,000075
AA -0,000081
AB -0,00006083

BB 0,000001042
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Los resultados del disefio experimental se adecuaron al modelo de regresion
siguiente:
y = 98,6122 + 0,06106x1 — 0,000081x, — 0,000081x? - 0,00006083x1X
+0,000001042 x22.
Donde:
y: es el porcentaje de retencién de iones plomo (II).
X1: viene a ser el tiempo de retencion.

X2: es la velocidad de retencion.

4.5.1.3. Superficie de Respuesta para el Porcentaje de Retencion de lones
Plomo (Il).

El diagrama de superficie respuesta para el porcentaje de retencion de iones plomo
(), se visualiza en la figura 24, en ella se percibe la distribucién del porcentaje de retencién
de iones plomo (ll) en funcién de tiempo y velocidad de retencion.

La figura 24 muestra el esquema de superficie respuesta correspondiente al
porcentaje de retencion de iones plomo (Il), en ella se percibe la distribucién del porcentaje
de retencién de iones plomo (ll) en funcién del tiempo y velocidad.

Figura 24

Diagrama de superficie de respuesta para el porcentaje de retencién de iones plomo (ll)
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4.5.1.4. Graficade Contornos para el Porcentaje de Retencién de lones Plomo

(1.
Secuentemente, en la tabla 29 se reportan los valores éptimos de tiempo y velocidad

de retencién respecto al porcentaje de retencion de iones plomo (I1).

Tabla 29

Resultado optimizado para el porcentaje de retencion de iones plomo (I1)

Factor Bajo Alto Optimo
Tiempo de retencién (min) 30 90 76,03
Velocidad de retencion (rpm) 800,0 1200,0 800,0

Asi mismo, en la figura 25 se presenta la grafica de contornos aproximado del valor
optimizado del porcentaje de retencion de iones plomo (ll), donde se visualizacion el punto

maximo del porcentaje de retencién de iones plomo (II).

Figura 25

Grafica de contornos aproximado para el porcentaje de retencién de iones plomo (ll)
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Las condiciones éptimas del proceso de retencién fueron de 76,03 minutos, 800

rpm de velocidad con 99,81 % de retencién de iones plomo (II).

45.1.5. Influencia del Tiempo y Velocidad en el Porcentaje de Retencién de

lones Plomo (II).
La grafica de influencia de las variables tiempo y velocidad en la retencion de iones

plomo (Il), se reporta en la figura 26.

Figura 26

Influencia de tiempo y velocidad en el porcentaje de retencion de iones plomo (I1)
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Segun la figura 26, se observa que ambas variables tiempo y velocidad no presenta
influencia en el porcentaje de retencién de iones plomo (ll); en ambos casos se observa
gue cuando ambas variables se incrementan, disminuye el porcentaje de retencién de iones

plomo (ll); sin embargo, segun los resultados estadisticos obtenidos, la influencia de las
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variables tiempo y velocidad se podria visualizar a tiempos inferiores a 30 minutos y a
velocidades menores de 800 rpm.
V. Discusion de Resultados

Respecto Al objetivo especifico 1: “Determinar los componente mineralégicos y
area superficial de las cenizas volantes”, por la técnica de difraccién de rayos X se pudo
determinar la composicion mineralégica de la ceniza volante de inicio, en la tabla 14 se
verifica tres componentes mineralégicos; siendo el primero con 92,23 % de cuarzo (SiOy),
con 5,83 % de fengita (KogsNao,0sMo,20 F€0,28Al2,27S13,25010(OH)1,96F0,04) ¥ cOn 1,94 % de
hematita (Fe,Og3); asi mismo, en el difractograma de la figura 5 de la ceniza volante inicial,
se visualiza dos picos muy tipicos que la identifican en 26 igual a 21° y 26,5° perteneciente
al cuarzo (SiOy), adicionalmente el mineral Fengita como fase cristaliza el cuél se identifica

en 20 igual a 8,8° y en 19,6°; y hematita en 26 a 33°.

En cuanto a la caracterizacion mineraldgica por difraccién de rayos X de las cenizas
volantes; autores como Pérez et al. (2025) por difraccion de rayos X de las cenizas volantes
utilizadas encontraron en su composicion dos minerales, cuarzo y moscovita; Parra-Huertas
et al. (2023), encontraron en sus cenizas volantes cuarzo, mullita, cal y sillimanita;
Kobayashi et al. (2020) en su ceniza volante encontraron dos componentes: cuarzo y
mullita; Hums E. (2017) en la composicion de la ceniza volantes trabajadas, encontro
amorfos y fase cristalina restante consiste en: cuarzo, mullita, hematita y cal; Zhang et al.
(2018) encontraron en sus cenizas volantes dos componentes: cuarzo y mullita; Visa M.
(2016) en la composicién de la ceniza volante encontraron cuarzo, oxido de aluminio,
ramsdellita y hematita. De acuerdo a lo sefialado, se indica que la técnica por difraccion de
rayos nos permite determinar la composicién mineraldgica de las cenizas volantes y de
material cualquier material sélido; asi mismo, se confirma que el cuarzo es componente

mineraldgico que se encuentra generalmente en las cenizas volantes. Asi pues, se sostiene
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gue su alta concentracion de SiO; le facilita su uso como material inicial para la produccién

de materiales adsorbentes a través de procesos de sintesis.

Se obtuvo 11,41 m?/g de area superficial para ceniza volante inicial, valor
determinado por el método BET, investigadores como Pérez et al. (2025) para la ceniza
volante por el método BET encontraron un valor de 8,59 m?/g; Parra-Huertas et al. (2023)
reportaron 6 m?/g de area superficial; Langauer et al. (2021) identificaron dos clases de
cenizas volantes obtenidas de dos tipos de carbones, con areas superficiales de 0,8 y 3,6
m?/g; y Gjyli et al. (2021), utilizando cenizas volantes en su estudio, hallaron un area
superficial de 1,5 m?/g. De acuerdo con lo informado y cotejado con la bibliografia, el area
superficial de la ceniza volante empleada en este estudio se sitia dentro del espectro de

los valores hallados en varios estudios que han utilizado cenizas volantes.

Por otro lado, en las tablas 12 y 13 se muestran los resultados de la evaluacién de
la capacidad de adsorcién de la ceniza volante en su estado inicial. Se observa en promedio
de 5,15 % de retencién de iones Ni (Il) y un 17,27 % en promedio de retencién de iones Pb
(1N, lo que sefala que las cenizas volantes en su estado inicial poseen caracteristicas

adsorbentes.

Considerando al objetivo especifico 2: “Determinar las condiciones adecuadas
de concentracion de hidroxido de sodio y masa de 6xido de silicio para modificar el area
superficial de las cenizas volantes”, segun el disefio factorial del tipo 22 y resultados
reportados en la tabla 15, se observa que la muestra B (BETCVM-B) evidencia el valor
elevado del area superficial de 17,60 m?/g, determinando asi las condiciones adecuadas en
la modificacion del area superficial; con 2,0 M de concentracion de NaOH y 1,0 g de 6xido
de silicio. Adicionalmente, las condiciones 6ptimas de modificacion de las cenizas fueron

determinadas por la Metodologia de Superficie Respuesta de Superficie; coincidentemente
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es igual a las condiciones adecuadas, siendo de 2,0 M para la concentracion de NaOH, 1,0

g de dxido de silicio y con 17,60 m?/g de area superficial.

Respecto a la composicion mineraldgica de las cenizas volantes modificadas, de
acuerdo a la tabla 14 se reportan los resultados de los componentes mineralégicos de las
muestras de cenizas volantes modificadas. En ella se evidencia que, las muestras de
cenizas volantes modificadas DRX-i, DRX-A y DRX-D se caracterizan por presentar en su
composicion mineralégica 03 minerales; las muestras DRX-B y RDX-C, presentan 04
minerales; asi mismo, se confirma que en todas las cenizas volantes modificadas se ha
formado sodalita, el cual viene a ser un tipo de zeolita.

La muestra modificada BETCVM-B segun los resultados presentd la mayor area
superficial, siendo de 17,60 m?/g, el cual se increment6é en un 35,2 % comparado con la
ceniza volante de inicio. De acuerdo a la obtencién de materiales adsorbentes y sintesis de
zeolitas a partir de cenizas volantes, investigadores como: Pérez et al. (2025) prepararon
un material adsorbente con 33,99 m?/g de area superficial; Parra-Huertas et al. (2023),
sintetizaron zeolita Faujasita sddica con area superficial de 460 m?/g; Cheng et al. (2018),
a partir de cenizas volantes prepararon un material adsorbente con area superficial de 270
m?/g; Panek et al. (2021) obtuvieron zeolita (Na-X) pura a partir de cenizas con area
superficial desarrollada de 728 m?/g; Ren y colaboradores (2018), prepararon zeolita del
tipo A, con un area superficial de 43,7 m?/g; Wulandari y otros (2019) obtuvieron zeolita del
tipo A, con area superficial de 37,12 m?/g; y Makgabutlane et al. (2020) obtuvieron sodalita
con un area superficial de 16 m?/g. Segun lo descrito, las cenizas volantes es un material
de inicio en la sintesis y obtencion de materiales adsorbentes; donde es necesario sefialar
gue la modificacién quimica trae como resultado diferentes valores del area superficial,

dependiendo del método de sintesis o de su preparacion.



81

Referido al objetivo especifico 3: “Determinar el nivel de influencia de la
concentracion de hidréxido de sodio y masa de 6xido de silicio en la modificacion del area
superficial de las cenizas volantes”, en esta etapa se analiz6 por la metodologia de
superficie respuesta la influencia de la concentracion hidréxido de sodio (NaOH y de la
masa de 6xido de silicio en la modificacién del area superficial.

La influencia correspondiente a las dos variables independiente se presenta en la
figura 18; ahi se observa que la variable concentracion molar de NaOH no presenta
influencia positiva para el aumento del area superficial de las cenizas volantes modificadas,
su tendencia es disminuir cuando se incrementa la concentracion de NaOH; se podria
indicar que la influencia se veria afectado a concentraciones inferiores a 2,0 M de NaOH.
Respecto a la influencia de la masa de Oxido de silicio; en la figura 18 se visualiza
claramente la tendencia del incremento lineal del &rea superficial; evidenciando que,
conforme se incrementa la masa de 6xido de silicio el valor del &rea superficial aumenta.
Por lo sefalado, se afirma que la variable masa de 6xido de silicio tiene influencia de

caracter positivo en el aumento del area superficial.

Concerniente al objetivo especifico 4: “Determinar las condiciones de tiempo y
velocidad en la retencién de iones niquel (Il) y plomo (II) usando cenizas volantes
modificadas”, para los resultados en la retencion de niquel (Il) segun la tabla 20, en ella se
evidencia que la muestra 6 (RNi-6) presenta una retencion de iones niquel (II) de 16,50 %
bajo condiciones adecuadas de 30 minutos y de velocidad 1000 rpm. Asi mismo, por
metodologia respuesta se encontré las condiciones Gptimas de retencion de iones niquel
(1), siendo 30 minutos, 800 rpm de velocidad y con 15,82 % de retencion de iones niquel
(I. Respecto a la retencién de iones niquel (II); autores como Zhang et al. (2018)
sintetizaron zeolita del tipo X y evaluaron su capacidad de remocién con iones Ni?* en agua,

siendo esta por encima del 90 %; Liu et al. (2017) utilizando B-zeolita mostro alto porcentaje
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de adsorcién de Ni?* en aguas y que dependia significativamente de los valores de pH y He
y colaboradores (2020), emplearon cenizas de carbén mineral para la sintesis de una nueva
zeolita tipo A, la cual resulté ser sumamente eficaz como adsorbente, logrando eliminar
hasta el 94% de iones Ni** en aguas residuales. Segun la literatura y resultados
experimentales encontrados en la investigacion, se puede afirmar que la ceniza volante
modificado no es tan selectivo para eliminar iones niquel (I1).

Por otra parte, en la tabla 25, se visualiza que la muestra 5 (RPb-5) tiene 99,86 %
de retencion de iones plomo (ll) con condiciones adecuadas de 90 minutos y 800 rpm de
velocidad. Del mismo modo, por metodologia de superficie respuesta se encontré las
condiciones Optimas de retencién de iones plomo (Il), con 76,03 minutos, 800 rpm de
velocidad y con 99,81 % de la retencién de iones plomo (II). Respecto a la retencion de
iones plomo (Il); investigadores como Panek et al. (2021), removieron Pb?* hasta 575 mg/g
usando zeolita sintética del tipo Na-X usando como materia prima las cenizas volantes;
Yang et al. (2022) lograron sintetizar zeolita heulandita utilizando cenizas volantes, en la
evaluacién de adsorcion de Pb (Il) alcanzé 446,73 mg/g mediante intercambio; Zhu vy
colaboradores (2018), obtuvieron zeolita A-Na usando cenizas volantes, el cual lo utilizaron
para eliminar iones de plomo (ll), de aguas residuales sintéticas con una eficiencia de
eliminacion del 99,9%; y Kobayashi et al. (2020) sintetizaron zeolitas del tipo K, encontraron
que es selectivo para la adsorcion de Pb?* en sistemas de soluciones binarias que contienen
cationes. En base a los resultados obtenidos en la retencion de 99,86 % de iones Pb (Il),
podemos sefialar que la ceniza volante modifica con area superficial de 17,60 m?/g es
selectivo para la retencién de iones plomo (ll).

Segun lo mencionado, podemos afirmar que las cenizas volantes son materiales
desechables, que pueden emplearse como material residual para la produccién de
materiales adsorbentes y zeolitas, y para su aplicacion en la reduccién de metales pesados

en efluentes de sistemas liquidos. Esta aplicacion logra uno de los propositos de la
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economia circular, otorgandole un valor afiadido a un material considerado como uno de
los contaminantes sélidos.

Respecto al objetivo especifico 5: “Determinar el nivel de influencia del tiempo y
velocidad en la retencién de iones niquel (Il) y plomo (II) usando cenizas volantes
modificadas”, segun los hallazgos experimentales en el presente estudio, mediante el uso
de ceniza volante modificada se consigui6 la retencién del 16,50% de iones niquel (Il);
mediante el método de superficie de respuesta, se lograron resultados de la influencia de
las variables tiempo y velocidad en la retencién de iones niquel (). La figura 22 muestra
el nivel de influencia del tiempo y la velocidad en el porcentaje de retencion de iones niquel
(I, donde la variable tiempo no tiene influencia en el porcentaje de retencién de iones
niquel (1), se podria indicar que la influencia se veria reflejada a tiempos menores de 30
minutos; sin embargo, la variable velocidad si, al inicio del experimento al incrementar la
velocidad se da la disminucion del porcentaje de retencion hasta un minimo, por encima de
1000 rpm de velocidad, el porcentaje de retencién se incrementa. En consecuencia, se
podria afirmar que por encima de 1200 rpm de velocidad se obtendria resultados mejores
del porcentaje de retencién de iones niquel (I1).

En cuanto a la retencion de iones plomo (ll), se logré una retencién del 99,86 %,
segun la figura 26 se evidencia que ambas variables tiempo y velocidad no presenta
influencia en el porcentaje de retencidon de iones plomo (Il); sin embargo, segun los
resultados estadisticos obtenidos, la influencia de las variables tiempo y velocidad se podria

visualizar a tiempos inferiores a 30 minutos y a velocidades menores de 800 rpm.
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VI. Conclusiones

Se determino los componentes mineraldgicos de las cenizas volantes mediante
difraccion de rayos X, se encontré tres tipos de minerales: con 92,23% en masa de
cuarzo (SiOy), con 5,83 % de fengita y con 1,94 % de hematita (Fe.Os); de igual
forma, mediante el método BET se determind 11,41 m?/g de area superficial para la
ceniza volante en su condicion inicial

Se determind las condiciones adecuadas para modificar las cenizas volantes en
base al aumento del area superficial, estableciéndose 2,0 M para la concentraciéon
de NaOH; 1,0 g en masa de 6xido de silicio y 17,60 m?/g de area superficial.
Ademdas, mediante la metodologia de respuesta de superficie (MSR), se
establecieron las condiciones éptimas para la modificacion, siendo los mismos
valores encontradas en las condiciones adecuadas.

Utilizando el método estadistico de metodologia de superficie respuesta (MSR) se
logré analizar el grado de influencia de la concentracion de NaOH y masa de 6xido
de silicio en proceso de modificacién del area superficial de las cenizas volantes; se
encontré que la variable concentracion de NaOH no presenta influencia positiva para
el aumento del area superficial de las cenizas modificadas debido a que disminuye
el area superficial al incrementar la concentracion de NaOH. En cuanto a la
influencia de la variable masa de 6xido de silicio; se encontr6 que, si presenta
influencia positiva, al aumentar la masa de 6xido de silicio se incrementa el area
superficial, siendo directamente proporcional.

Se determino los parametros adecuados en la retencién de iones niquel (Il) y plomo
() siendo: para el ion niquel (II) de 30 minutos, 1000 rpm de velocidad y de 16,50
% de retencion; y por metodologia de superficie respuesta (MSR) se determiné las
condiciones Optimas de retencién, siendo de: 30 minutos, 800 rpm de velocidad de

agitacion y 15,82 % de retencién de iones niquel (I). Con respecto a la retencion de
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plomo (ll), se encontré las condiciones favorables de 90 minutos, 800 rpm de
velocidad y de 99,86 % de retencién; asi mismo, por metodologia de Superficie
Respuesta se determiné las condiciones Optimas de retencidn, siendo de: 76,03
minutos, 800 rpm de velocidad de agitacion y 99,81 % de retencién de iones plomo
(1.

Por el método de superficie respuesta (MSR) se logré determinar que la variable
tiempo no presenta influencia positiva en el porcentaje de retencidn de iones niquel
(I, la influencia podria darse a tiempo menores de 30 minutos. Con respecto a la
variable velocidad se encontré que si presenta influencia positiva en el porcentaje
de retencién de iones niquel (II) a valores superiores de 1200 rpm de velocidad.
Asimismo, para el porcentaje de retencion de iones plomo (Il), se determiné que,
ambas variables tiempo y velocidad no presenta influencia en el porcentaje de
retencion de iones plomo (ll), debido a que ambas variables presentan influencia en
forma inversamente proporcional con el porcentaje de retencion de iones plomo (11);
sin embargo, la influencia de las variables tiempo y velocidad se podria visualizar a

tiempos inferiores a 30 minutos y a velocidades menores de 800 rpm.
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VIl. Recomendaciones

Evaluar diferentes condiciones, para la obtencibn de materiales adsorbentes
especialmente zeolitas, a partir de cenizas volantes, considerando temperaturas
superiores a 150 °C y utilizando un reactor de alta presion.

Realizar estudios cinéticos para entender la velocidad de adsorcion y determinar el
modelo mas adecuado para describir el proceso.

Caracterizar las cenizas volantes y las modificadas, con técnicas de ultima
generacién especialmente como: fluorescencia de rayos X (DRXF), la microscopia

electrénica de barrido (SEM), entre otras.
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IX. Glosario

TGA-DTA: Analisis térmico diferencial y calorimetria diferencial de barrido.

AREA SUPERFICIAL: Es una medida de la superficie expuesta a una muestra

sélida a la escala microscépica, sus unidades son m?/g.

BET: Técnica fisica para determinar el area superficial de sélidos desarrollados por

Brunauer—-Emmett—Teller.

CENIZAS VOLANTES: Es un tipo de polvo fino compuesto principalmente de SiO;

y AlbO3, que se origina por la combustién del carbén pulverizado.
DRX: Difraccion de rayos X.

XRF: Espectrometria de fluorescencia de rayos X.

FTIR: Espectroscopia infrarroja por transformada de Fourier.
SEM: Microscopia electronica de barrido.

RETENCION: Cantidad que se retiene de algo.

CV: cenizas volantes
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X. Anexos

10.1. Resultados de los Analisis por Difraccion de Rayos X

RINGEMMET
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BETITUTR SRS, MR T METARNE

l. INTRODUCCIGN

A solicitud del Ing. Leén Pérez Chauca se realizd 05 estudios de difraccion de rayos X, segun
solicitud N® 016-2024-INGEMMET/DL-ATTIG, con referencia en la carta N® 023-2024-
FIOM/UNSCH-D, obteniéndose 05 difractogramas, identificande las fases cristalinas
[minerzles) de acuerdo al servicio requerido.

Ohjetiva

ldentificar y cuantificar los minerales presentes en las muestras de solicitud N 016-2024-
INGEMMET/DL-ATTIG, por medio de la técnica de Difraccidon de Rayos X.

Enzayos
2.1 Difraccion de Rayos X
La técmica de Difraccion de Rayos X por el método de polve es utilizada para la

identificacion y cuantificacion de fases cristalinas (minerales). Los compuestos sin
estructuras definidas [amorfos] no pueden ser estudiados ni cuantificados por esta

tecnica.

Una forma de expresar la difraccién de rayos X en materiales cristalinos es mediante
la Ley de Bragg, condicion para que uma familia de planos paralelos, regularments
separados en un cristal, refleje un haz de rayos X incidente (Fig. 1). Cada material
cristaling tiene una estructura atdmica caracteristica, por lo tanto, difractaran los rayos
X en un patrén caracteristico Unico, conocido como difractograma o patron de
difraccidn.

Esta ley es expresada por la relacion:

Figura N°1: Reflexion de Bragg mediante planas reticulares de.

A=2dnusend
Donde
Y es la longitud de onda de la radiacién incidente, 1.5406 A ¥a gue contamos con
tubo de rayos ¥ de Cu
du ez el valor de los espaciados reticulares de las fases cristalinas presentes.

send  es el seno del angulo de difraccicn.
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Luego de la irradiacion de la muestra en polvo con rayos ¥, en un rango angular de
barrido determinado, se obtiene un grafico llamado difractograma, en donde el eje X
son los angulos de incidencia de Ia radiacién a la muestra (expresado en grados) v 2l eje
¥ es la intensidad de la radiacion difractada [expresada en cuentas). En el difractograma
e presentan picos de imtensidad los cuales son productc de wuna interferencia
constructiva producida por los plancs reticulares de las fases cristalinas, donde s=
cumple la ley de Bragg.

Esta técnica como s menciond antericrments solo permite identificar v cuantificar
estructuras cristalinas {ordenadas], s decir se podra indicar la presencia de material no
estructurado [amorfo). La cuantificacion de los minerales presentes en cada muestra es
calculada con respecto a la fracciom cristaling de la muestra, sin_considerar el

componente amorfo presente.

3. Condiciones de medicidn

Se realizd en un difractémetro marca SHIMADZU, modelo XRD-7000, de dnodo de cobre,
segun las siguientes condiciones:

Tabla N° 01. Coendiciones de medicidn

Tubo de Rayos X

Tipo de anodo Cu

Energia 40 kv, 30maA
Condiciones de Medida

Rango de Barrido 3= - 70"

Paso 0.02°
Tiempo por pasoc 20s

[l. PROCEDIMIENTO

1.- Irradiacion.

¥ -

3.~

Se colocd las muestras pulverizadas a malla -400, en su respectivo portamuestras, para
luego introducirlo en el equipo e irradiarlas segun las condiciones de medidas
mencicnadas, por un pericdo aproximado de 33 min.

Identificacion y Cuantificacicn.

Para la identificacion de fases cristalinas se utilizé la base de datos PDFS+ version 2024,
v se aplicé el método RIR (Reference Intensity Ratio] para la cuantificacion utilizando el
software Sleve+ de la ICDD [International Center of Diffraction Data).

Exactitud v limite de deteccion.

La exactitud y el limite de deteccion en el analisis cuantitative son dependientes del
metodo usado, la calidad de los datos experimentales, y otros factores. Usualmente es
aceptado un bajo limite de deteccion como el doble de la desviacion estandar del valor
promedic de background dividido por la diferencia de las cuentas del pico mas intenso
del perfil de difraccion entre el background, esto se expresa:
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. 2xVE
- U.u — E) %
donde
Lo : limite de deteccidn
B s wvalor promedio del background
Tas - cuentas del pico mads intenso del perfil de difraccion

4 - Estandar de Referencia Certificado.
Para el analisis de muestras por diffaccion de rayos X se utiliza el polve de silicio de
codigo 640e, el cual es un patron de referencia certificade por Mational Institute of
Stardards & Technology (MIST), el cual nos permite verificar la posicion v formia de los
picos de difraccidn. Esto quiers decir, nos permite verificar si los gonidmetros no estan
calibrados o sialgiun parametro en el arregle experimental no s optimo.
Se verifico los siguientes valores de la posicién de los picos:

A=0.15405529 nm

Tablz N° 03. Valores de posicion de picos del esténdar de referencia.

h k | 28
1 1 1 284
2 2 0 47.3
3 1 1 56.1
3 Q 0 59.1
3 3 1 76.3
4 2 2 a8.0
5 1 1 34.9
4 4 L1 106.7
5 3 1 1141
G 2 a 1275
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10.2. Difractogramas independientes

DIFRACTOGRAMA-Ceniza volante inicial (CV-0)
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DIFRACTOGRAMA-Ceniza volante modificado A (CVM-A)
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DIFRACTOGRAMA-Ceniza volante modificado B (CVM-B)
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DIFRACTOGRAMA-Ceniza volante modificado C (CVM-C)
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DIFRACTOGRAMA-Ceniza volante modificado D (CVM-D)
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10.3. Resultados de Area Superficial por el Método BET (UNI-Lima)

MUESTRA BETCVM-i

105

Relative Pressure (p/p°)

Absolute Pressure (mmHg)

Quantity Adsorbed (cm?®/g 5TF)

0.05043651 38.3317451 2.5074077
0.07826166 59,4788589 2.70388248
0.106076592 80.6184616 2.84507673
0.133395587 101.806455 29772718
0.16185442 123.009361 3.09102033
0.18947812 144.003372 3.20925636
0.21712731 165.016754 3.32741002
0.24509659 186.273407 3.44738245
0.27286542 207.377716 3.56185109
0.3006503 228.525085 3.69037459
0.33691744 256.057251 3.86574738
0.37285991 283.373535 4.0405664
0.40885251 310.727305 4,22078387
0.44499745 338.198059 4.41385725
0.48126535 363.76474 4.60265642
0.51745935 393.269135 4.803931654
0.55356425 420.708832 5.01185219
0.58941642 447.9564582 5.233441597
0.62530241 475.229828 3.49589616
0.66121304 S02.521912 3.78829416
0.69728771 529.93866 6.11859206
0.73343281 557.4083936 6.54669173
0.76936405 584716675 7.0432338
0.80517618 611.233899 7.66497729
0.84152551 639.559387 8.49851314
0.87761765 666.283441 9.60476215
0.9134576 694.258179 11.2717768
0.94947951 721.604431 14.0916953
0.98571946 749.14679 20.6546344
0.90996262 691.571594 12.14159402
0.83324687 633.793622 9.09538022
0.75734453 576.037842 7.54203398
0.68167235 518.070984 5.44414851
0.6059698 460.537048 5.6701038
0.52833513 401.534695 5.15361768
0.45380357 344.890717 4,3737429
0.37622098 285.927945 3.94033398
0.30005535 228.042099 3.56539836




MUESTRA BETCVM-A
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Relative Prassure (p/p°)

Absolute Pressure ([mmHg)

Quantity Adsorbed (cm?/g STP)

0.0501625 38.123497 2.81034621
0.07794206 59.2359657 298238824
0.10572833 20.3991318 3.12013762
0.13367354 101.595917 3.26695031
0.16152024 122,20098 3.38629368
0.18920278 143.794113 3.49253352
0.21687676 164.22634 3.6032146
0.24478687 186.038025 3.71520176
0.27262007 207.191254 3.81341507
0.30042879 228.325882 3.93716322
0.33667356 255.87677 4.07746045
0.37262111 283.192047 4,.22374587
0.40859945 310.535583 4,36570355
0.44473345 338.002014 4,52034482
0.48105955 365.605255 468464038
0.51721352 393.082275 4.86433526
0.55335661 420.551025 5.05753728

0.5892071 447.797354 2.2554361
0.62509376 475.071259 5.49545442
0.66106001 202.405609 2. 78907287
0.69704325 529.752869 £.13114915
0.7332144% 227.242981 6.27090507
0.76918793 584.582825 7.16945939
0.8050162%5 611.812378 7.98704213
0.84132458 639.406982 9.15907043
0.87742832 B666.84552 10.8185213
0.91333843 654.137207 13.2350425
0.94931793 721.481628 17.0220324
0.98558253 J49,042725 23.6616088
0.90987163 691.502441 16.0791718
0.83380055 633.688416 11.4344004
0.75783555 575.955017 8.63577737
0.68154514 517.974304 7.0170741
0.60582338 460.430328 6.0136427
0.52835806 401.552124 5.44231085
0.45366143 344722684 4.71772945
0.37620203 285.913544 4.36837168
0.30144557 229.098633 4.08938325




MUESTRA BETCVM-B

Relative Pressure {p/p®)

Absolute Pressure {(mmHg)

Quantity Adsorbed (ecm?/g STP)

0.05055466 38.4215431 4.1542902
0.07835903 59.5528641 4.36143335
0.10613658 280.6638031 452495522
0.13400463 101.843521 4.67804802
0.16192933 123.066292 4.82115043
0.18952823 144041458 4.95393829
0.21715965 165.041336 5.08882604
0.24511821 186.289841 5.22424665
0.27291788 207.417587 5.35392067
0.30072995 228554764 5.48762039
0.33694125 256.075348 5.54623873
0.37288236 283390594 5.82546798
0.40890061 310.764465 6.02368631
0.44500194 338.201477 §.21287487
0.48131497 365.799377 6.3991034
0.5174567 393.26709 6.50425368
0.55361135 420.744629 5.82673096
0.58947573 448.001556 7.06823881
0.62534497 475.262177 7.34267436
0.66124404 502.545471 7.66739909
0.69728586 529.937256 8.07530634
0.73348092 557.445496 8.60912607
0.76945624 584.786743 9,30559521
0.80524453 §11.98524 10.262272
0.84157281 639.595337 11.6466057
0.87766362 667.024353 13.537582
0.91355294 694.300232 16.2593361
0.94951132 721.628601 19.7966258
0.98577881 749.191895 25.9056431
0.9102368 691.779968 18.8155096
0.83395908 633.808899 14.4148132
0.75797167 576.058472 11.2547676
0.68168712 518.082214 9,23438553
0.60453422 459.491603 7.90682438
0.52836561 401.557861 7.17430815
0.45236981 343.801056 6.1065378
0.37623223 285.936493 5.66410925
0.30002724 228020706 5.28292849
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MUESTRA BETCVM-C
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Relative Prassure (p/p”) | Absolute Pressure (mmHg) | Quantity Adsorbed {cm?®/g STF)
0.05025685 38.1552057 1.34008215
0.07812524 59.3751831 1.45971521
0.10588587 80.473255 1.56128774
0.13376398 101.660622 1.64052011
0.16165739 122.890015 1.71866886
0.18526598 143.845184 1.79874558
0.21695083 164.882629 1.87979095

0.24454591 186.161316 1.9510774
0.27269883 207.251114 2.0184418
0.3005513 228.418991 2.08602076
0.33677683 255.9503594 217104721
037272134 283.268219 2.26320333
0.40872229 310.628937 2.35840947
0.44485365 338.088776 2.45345769
0.48111889 365.63036 2.35027512
0.51731511 393.159485 2.65162308
0.55346037 420.629883 2. 77098519
0.5893274 447 888824 2.90698773
0.625316162 475.1225833 3.03404028
0.66113711 502.464203 3.18005526
0.69710838 529.802368 3.34035475
0.73331732 557.321167 3.5301856
0.76933361 584.693542 3.75643415
0.80508166 611.862061 4.04829154
0.84148383 £639.52771 4.45658082
0.87753224 666.9245 5.08533496
0.91348138 694.24585 6.1695378
0.94937881 721.527893 5.13414531
0.98573769 749.160645 12.736229
0.90999378 691.595276 6.65565746
0.83381645 633.7005 466118153
0.75788582 575.993225 3.86749229
0.68162504 518.035034 3.41324045
0.60593531 460.510834 3.11362659
0.52840315 401.586395 2.87418682
0.45232403 343.766266 262758884
0.3762815 285.973938 2.45579668
0.30005543 228.045166 2.29616386




MUESTRA BETCVM-D

109

Relative Pressure (p/p°)

Absolute Pressure [mmHg)

Quantity Adsorbed (cm?/g 5TP)

0.05006579 38.0500031 1.3714052
0.07793787 59,2327805 2.05266209
0.10571609 80,3442307 2.17146648
0.13362186 101.552612 2.25198119
0.16152493 1232.758949 2.318607239
0.18915919 143.760956 2.38505313
0.21683803 164.796906 244286643
0.2447381 186.046555 2.30474935
0.2725227 207.117249 2.56558205
0.30039444 228.299774 2.63295299
0.33662601 255.83577 2.715581%9
0.37253631 283.127554 2.80503813
0.4085609 310.506287 2.89686439
0.44468303 337.959106 2.98646759
0.48095181 365.546173 3.08496168
0.51715638 393.0358549 3.19874205
0.55327401 420.488251 3.31686866
0.58912313 447.733582 3.45080084
0.62500558 475.004242 3.59559005
0.66090702 502.289337 3.76009451
0.69695105 529.6828 3.95922791
0.73316923 557.208618 4.1832055
0.76905871 584.484619 4,47988483
0.80493855 611.753296 4.85374176
0.2412123 £39.32135 5.38986459
0.87733612 666.775452 6.19759679
0.91322833 694.053528 7.51584578
0.24920413 721.395142 9.87420588
0.98549853 748,978882 15.5221251
0.90961352 691.306274 8.14283765
0.83366346 633.584229 5.65451848
0.75765421 575.8172 4.57996103
0.6813557 217.86377 3.92330373
0.60571241 460.341431 3.57218366
0.52833276 401.532898 3.24014224
0.45354128 344.691376 2.81031409
0.37734383 256.781311 2.57877128
0.30127011 225.965286 2.39439588
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10.4. Resultados de la concentracion inicial y final de iones Ni (1) y Pb (1)

LABORATORIO DE ENSAYD ACREDITADO POR
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CON REGISTRO N° LE - 200

INFORME DE EMSAYO
N® 05001 8-25NASAG, LABSAF - CANAAN
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LABEQRATORIO DE ENSAYO ACREDITADO POR
EL ORGANISMO DE ACREDITACION INACAL - DA

CON REGISTRO N° LE - 200

Mstinete Mecikenal o Do dgeeie

INFORME DE ENSAYO
N* 060018-25MASAG) LABSAF - CANAAN
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10.5. Resultados del porcentaje de retencion de iones Ni (1) y Pb (1)

Resultados del porcentaje de retencién de Ni (Il)

Ensayo Muestra Tiempo de Velocidad de  [NiZ*]« Yo
agitacion agitacion ppm retencion
(min) (rem)
1 RNi-1 g0 1200 101,61 12,12%
2 RNi-2 30 1200 103,55 10,45%
3 RNi-3 30 800 98,13 15,13%
4 RNi-4 90 1000 104,67 9,48%
5 RNi-5 60 1200 97.54 15,64%
6 RNi-86 30 1000 98,55 16,50%
7 RNi-7 860 1000 102,79 11,10%
8 RNi-8 60 800 100,47 13,11%
9 RNi-9 g0 800 102,32 11,51%
[Niz*]inicial = 115,63 ppm
Resultados del porcentaje de retencion de Pb (ll)
Ensayo Muestra -T;Tr'ﬂo Velocidad (rpm) [zs:]f % retencién
1 R Pb-1 60 1000 0,40 99.56%
2 R Pb-2 90 1200 1,50 98.37%
3 R Pb-3 30 1000 0,44 99.52%
4 R Pb-4 30 800 0,19 99.79%
5 R Pb-5 90 800 0,13 99.86%
6 R Pb-6 60 800 0,39 99.58%
7 R Pb-7 30 1200 0,22 99.76%
8 R Pb-8 60 1200 0,64 99.30%
9 R Pb-9 90 1000 0,81 99.12%

[Pb2Z*]inicial = 91,75 ppm
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10.6. Resultados de pH en el proceso de retencién de iones Ni (II) y Pb (ll)

Valores de pH en el proceso de retencion-Ni (I1)

Ensayo Muestra Tiempo (min) Velocidad (rpm) pHs
1 RMNi-1 90 1200 6,71

2 RNi-2 30 1200 6,76

3 RNi-3 30 800 6,8

4 RNi-4 90 1000 6,70

5 RNi-5 60 1200 6,28

6 RNi-6 30 1000 6,77

7 RNi-7 60 1000 6,81

8 RNi-8 60 800 6,80

9 RNi-9 90 800 6,82
Promedio de pH 6,72

pH inicial = 5,54
Valores de pH en el proceso de retencion-Pb (I1)
Ensayo Muestra Tiempo Velocidad (rpm) pHr
(min)

1 R Pb-1 60 1000 6,92

2 R Pb-2 90 1200 6,72

3 R Pb-3 30 1000 6,89

4 R Pb-4 30 800 6,96

5 R Pb-5 20 800 6,75

6 R Pb-6 60 800 7,07

7 R Pb-7 30 1200 6,75

8 R Pb-8 60 1200 6,77

9 R Pb-9 90 1000 6,58
Promedio de pH 6,82

pH inicial = 4,75

113



114

10.7. Galeria de fotos

EQUIPOS UTILIZADOS EN LA INVESTIGACION

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

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

VIEW CON VISION RADIAL Y AXIAL
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FOTOGRAFIAS DE LA INVESTIGACION

Foto 4: CARBON MINERAL (ANTRACITICO)
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Foto 6: CENIZAS DE CARBON MINERAL

Foto 7: TOMA DE MUESTRAS DE CENIZAS
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Foto 8: MUESTRAS DE CENIZAS DE CARBON MINERAL

Foto 9: TAMIZADO DE LAS CENIZAS
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Foto 10: LAVADO DE LAS CENIZAS VOLANTES

Foto 11: SECADO DE LAS CENIZAS VOLANTES
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Foto 12: PROCESO DE LA RETENCION DE Ni (I1) y Pb (I1)

Foto 13: FILTRADO DE LAS CENIZAS VOLANTES MODIFICADAS
LUEGO DE LA REMOCION DE IONES Ni (11) Pb (11)
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Foto 14: MUESTRAS DE CENIZAS VOLANTES PARA DETERMINAR
AREA SUPERFICIAL (BET) Y DRX

; A Bgycym-? > i
wrcym?® | BETCVM I\ TCV BeTcym- | BETCYMA BEroym-s ] BETCYM  gercyy’ BETCVW

=

R EE D iex v w
- :
O W B U 0 s e

DRX-0 %A 2 a 1 ’ 1
DR DRX DRX DRX DRX-5  DRX-6 DRXT 8 ]

JJJ‘)\J\_/L/K,KJK,



122

Foto 15: MUESTRAS DE SOLUCIONES REMANENTES DE IONES Ni (I1) y Pb

(1)




ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 3403-2024-UNSCH-CU)

Condiciones adecuadas para modificar el area superficial de las cenizas
volantes para su aplicacion en la retencion de lones Niquel (ll) y Plomo (ll)

Expositor: Josue Leonardo Perez Mancilla
Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2534919 Resolucion Decanal N° 074-2025-UNSCH-FIQM/D Fecha: 18-07-2025

En la Sala de Conferencias “Pedro VILLENA HIDALGQ" de la Facultad de
Ingenieria Quimica y Metalurgia, ubicada en la Ciudad Universitaria de la
Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga (H-121), siendo las ocho
de la mafana con cinco minutos del dia viernes veinticinco de julio del afio dos
mil veinticinco, se reunieron el Bachiller en Ingenieria Quimica Josue Leonardo
Perez Mancilla, los Docentes Miembros del Jurado de Sustentacion Ingenieros:
Mg. Tarcila ALCARRAZ ALFARO, Mg. Pedro INGA ZARATE (Miembros) y Dr.
Ledn Fernando PEREZ CHAUCA (Miembro-Asesor), bajo la Presidencia del Dr.
Agustin Julidn PORTUGUEZ MAURTUA (Decano de la FIQM), el Mg. Fredy
Rober PARIONA ESCALANTE (Secretario-Docente) y el publico asistente.

Acto seguido, el Presidente del Jurado de Sustentacién dispuso que el
Secretario Docente dé lectura a los antecedentes tramitados para el presente
Acto Publico de Sustentacién de la Tesis: Condiciones adecuadas para
modificar el area superficial de las cenizas volantes para su aplicacién en
la retencion de lones Niquel (ll) y Plomo (ll), presentado por el Bachiller Josue
Leonardo Perez Mancilla. A continuacion, el Secretario-Docente procedié a dar
lectura a la Resolucién Decanal N° 074-2025-UNSCH-FIQM/D.

Luego, el Presidente del Jurado invité al Bachiller Josue Leonardo Perez
Mancilla, a pasar al estrado y exponer su trabajo de Tesis en un tiempo maximo
de cuarenta y cinco minutos.

Terminada la exposicion del Bachiller, el Presidente invité a los Sefiores
Miembros del Jurado de Sustentaciéon a que formulen sus preguntas y sefalen
sus observaciones, en el siguiente orden: Dr. Ledn Fernando PEREZ CHAUCA,
Mg. Pedro INGA ZARATE y Mg. Tarcila ALCARRAZ ALFARO.

Concluy6 con esta etapa el Dr. Agustin Julian PORTUGUEZ MAURTUA, en su
condicién de Presidente.

FACULTAD DE INGENIERE
SUECH Y RETSLRG
Ay rdegendentia sin
Custad Univeritans



UNSCI"

ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 3403-2024-UNSCH-CU)

Condiciones adecuadas para modificar el area superficial de las cenizas
volantes para su aplicacion en la retencion de lones Niquel (II) y Plomo (Il)

Expositor: Josue Leonardo Perez Mancilla
Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2534919 Resolucion Decanal N° 074-2025-UNSCH-FIQM/D Fecha: 18-07-2025

Culminada la etapa de preguntas, el Presidente del Jurado invité al
Sustentante y al pablico para que se sirvan abandonar la Sala de Conferencias
con la finalidad de permitir al Jurado de Sustentacion deliberar sobre Ila
evaluacién a otorgar. Se alcanzd el siguiente resultadoc. APROBADO POR
UNANIMIDAD PROMEDIO DIECISEIS (16).

Finalmente el Presidente del Jurado dispuso que se invite al Sustentante
y al publico asistente a que se sirvan ingresar a la Sala de Conferencias, y
anuncié que el Bachiller Josue Leonardo Perez Mancilla, ha resultado
APROBADO POR UNANIMIDAD, y por lo tanto a partir de la fecha la
Universidad y la Facultad cuenta con un flamante INGENIERO QUIMICO y le
augura éxitos en su desempenfio profesional.

Siendo las diez de la mafiana con quince minutos, se dio por concluido el
acto académico de Sustentacion de Tesis. En fe de lo cual firmamos:

Miembro

Dr. Leén Fémando-REREZ CHAUCA
Miembro-Asesor

Mg. Fredy 'ﬁamﬁﬁﬁéééﬁﬁﬁﬁ

Secretario Docente

FACLETAD DE MGEERTL
CUMEA Y METALURGA
Ry ndepangencias/n
Clutad Uriepsitaris
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 3403-2024-UNSCH-CU)

Condiciones adecuadas para modificar el area superficial de las cenizas
volantes para su aplicacion en la retencion de lones Niquel (Il) y Plomo (ll)

Expositor: Lheonel Conde Vera
Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2534919 Resolucién Decanal N° 074-2025-UNSCH-FIQM/D Fecha: 18-07-2025

En la Sala de Conferencias “Pedro VILLENA HIDALGO” de la Facultad de
Ingenieria Quimica y Metalurgia, ubicada en la Ciudad Universitaria de la
Universidad Nacional de San Cristébal de Huamanga (H-121), siendo las ocho
de la mafana con cinco minutos del dia viernes veinticinco de julio del afio dos
mil veinticinco, se reunieron el Bachiller en Ingenieria Quimica Lheonel Conde
Vera, los Docentes Miembros del Jurado de Sustentacion Ingenieros: Mg. Tarcila
ALCARRAZ ALFARO, Mg. Pedro INGA ZARATE (Miembros) y Dr. Ledn
Fernando PEREZ CHAUCA (Miembro-Asesor), bajo la Presidencia del Dr.
Agustin Julian PORTUGUEZ MAURTUA (Decano de la FIQM), el Mg. Fredy
Rober PARIONA ESCALANTE (Secretario-Docente) y el publico asistente.

Acto seguido, el Presidente del Jurado de Sustentacién dispuso que el
Secretario Docente dé lectura a los antecedentes tramitados para el presente
Acto Publico de Sustentacion de la Tesis: Condiciones adecuadas para
modificar el area superficial de las cenizas volantes para su aplicacion en
la retencion de lones Niquel (ll) y Plomo (ll), presentado por el Bachiller
Lheonel Conde Vera. A continuacion, el Secretario-Docente procedié a dar
lectura a la Resolucién Decanal N° 074-2025-UNSCH-FIQM/D.

Luego, el Presidente del Jurado invitd al Bachiller Lheonel Conde Vera,
a pasar al estrado y exponer su trabajo de Tesis en un tiempo maximo de
cuarenta y cinco minutos.

Terminada la exposicion del Bachiller, el Presidente invit6 a los Sefores
Miembros del Jurado de Sustentacién a que formulen sus preguntas y sefalen
sus observaciones, en el siguiente orden: Dr. Leén Fernando PEREZ CHAUCA,
Mg. Pedro INGA ZARATE y Mg. Tarcila ALCARRAZ ALFARO.

Concluyé con esta etapa el Dr. Agustin Julidan PORTUGUEZ MAURTUA, en su
condicién de Presidente.

FACULTAD DE INGENIZRIA
QUIMICAY METALURGIA
Av. [ndependenda s/n
Cudad Universitania
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ACTA DE SUSTENTACION DE LA TESIS PRESENCIAL:
(Reglamento de grados y titulos, aprobado con RCU N° 3403-2024-UNSCH-CU)

Condiciones adecuadas para modificar el area superficial de las cenizas
volantes para su aplicacion en la retencion de lones Niquel (Il) y Plomo (Il)

Expositor: Lheonel Conde Vera
Bachiller en Ingenieria Quimica

Expediente N° 2534919 Resolucién Decanal N° 074-2025-UNSCH-FIQM/D Fecha: 18-07-2025

Culminada la etapa de preguntas, el Presidente del Jurado invité al
Sustentante y al publico para que se sirvan abandonar la Sala de Conferencias
con la finalidad de permitir al Jurado de Sustentacion deliberar sobre la
evaluacion a otorgar. Se alcanzé el siguiente resultado. APROBADO POR

UNANIMIDAD PROMEDIO DIECISEIS (16).

Finalmente el Presidente del Jurado dispuso que se invite al Sustentante
y al publico asistente a que se sirvan ingresar a la Sala de Conferencias, y
anuncié que el Bachiller Lheonel Conde Vera, ha resultado APROBADO POR
UNANIMIDAD, y por lo tanto a partir de la fecha la Universidad y la Facultad
cuenta con un flamante INGENIERO QUIMICO y le augura éxitos en su
desempenio profesional.

Siendo las diez de la mafiana con quince minutos, se dio por concluido el
acto académico de Sustentacion de Tesis. En fe de lo cual firmamos:

Dr. Agustin Julj PORTUGUEZ MAURTUA ' Mg T

Presidente

Dr. Leén Ferhando PEREZ CHAUCA
iembro-Asesor

Mg. Fredy 'A'Mbﬁx'ééékﬂﬁfs

Secretario Docente

QUIMICAY METALURGA
At ledepencenca sfa

I FACULTAD DE INGENERIA
Cudad Uriverstaria
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El que suscribe, Director de la Escuela Profesional de Ingenjeria Quimica'de la
Facultad de Ingenieria Quimica y Metalurgia de la Universidad Nacional de San Cristébal
de Huamanga, emite la siguiente:

Que, habiendo recibido el requerimiento de Constancia de Originalidad por parte de los
Bachilleres Josue Leonardo PEREZ MANCILLA y Lheonel CONDE VERA, se procedié
a la evaluacién y regularizacién de originalidad del archivo adjunto con el TURNITIN -
UNSCH, de acuerdo a los criterios establecidos en el Reglamento de Originalidad de
Trabajos de Investigaciéon de la UNSCH, aprobado con Resolucién del Consejo
Universitario N° 039-2021-UNSCH-CU; cuyos resultados son:

Condiciones adecuadas para modificar el drea superficial de las cenizas
volantes para su aplicacion en la retencion de lones Niquel (II) y Plomo (IT)

Autores Bach. : Josue Leonardo PEREZ MANCILLA y Lheonel CONDE VERA
Identificado 12723875473

Fecha : 01 de agosto de 2025
Archivo : Tesis

Se expide la presente constancia de originalidad, con reporte del 22 (VEINTIDOS) % de
iINDICE DE SIMILITUD realizado con Depdsito de trabajos estandar, a fin de proseguir
con los tramites pertinentes; cabe sefialar que, los documentos del procedimiento se
archivan en el repositorio documental de la Escuela.

Ayacucho,07 de agosto de 2025

I B ONAL DE
VE NOAN

ino Herndndez
: CTOR

Adjunto Reporte de Indice de Similitud
cc. archivo

ESCUELA PROFESIONAL DE INGENIERIA
QUIMICA Av. Independencia S/N —
Ayacucho Telf. 066-312510 Anexo. 152 Correo:
ep.quimica@unsch.edu.pe



Condiciones adecuadas para
modificar el area superficial de
las cenizas volantes para su
aplicacion en la retencion de
lones Niquel (II) y Plomo (1)

por Josue Leonardo PEREZ MANCILLA y Lheonel CONDE VERA

Fecha de entrega: 01-ago-2025 04:19p. m. (UTC-0500)

Identificador de la entrega: 2723875473

Nombre del archivo: as_para_modificar_el_rea_superficial_de_las_cenizas_volantes.pdf (15.56M)
Total de palabras: 21241

Total de caracteres: 114507
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