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Produccién de sulfato de aluminio
y zeolita a partir de los lodos residuales
de la empresa Extralum S.A.
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Resumen

Se identifico los lodos residuos de la
empresa Extralum S.A. como bayerita
Al(OH), y bohemita AIO(OH). Se sin-
tetizo a partir de estos y por medios hi-
drotermales la zeolita A y el sulfato de
aluminio. La zeolita A fue identificada
por difraccion de rayos X en polvo. La
microscopia de barrido de la zeolita A
muestra un alto grado de cristalinidad.

Abstract

As part of our research on alternative
raw materials for the chemical industry
we studied sludge from an anodizing
process at Extralum S.A. The sludge
contains mainly bayerite, AI(OH), and
bohemite AIO(OH). Starting from these
we developed a hydrothermal synthesis
of Aluminium sulphate and Zeolite A.
The Zeolite A was identified by Powder
X-ray crystallography. The scanning
electron microscope image of the
Zeolite A shows a very high degree of
crystallinity.
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Introduccion

Los residuos generan un riesgo definido
por sus caracteristicas toxicologicas y de
exposicion, con base en las cuales se da
la administracion del riesgo; sin embar-
go, la generacion de residuos industria-
les es inevitable, pues no hay procesos
perfectos, pero es posible trabajar para
minimizarlos.

La empresa Extralum S.A., ubicada en
Tejar de El Guarco, Cartago, se dedica a
la manufactura de aluminio para uso ar-
quitectoénico, tanto crudo, como anodi-
zado y pintado.

Inicialmente, el metal es sometido a una
limpieza alcalina o enjuague con el ob-
jetivo de eliminar residuos de aceites,
grasas, polvo y suciedad en general ad-
heridas a este por la manipulacion pro-
pia del proceso. A este proceso se le lla-
ma decapado, y durante este parte del
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aluminio se disuelve en el medio basi-
co. El anodizado es un proceso para
producir capas decorativas y protecto-
ras en articulos hechos de aluminio y
sus aleaciones!. Esencialmente, consis-
te en producir una capa de oxido de alu-
minio que se forma a partir del metal
cuando se hace pasar corriente, a un
voltaje adecuado, a través de un elec-
trolito en donde el aluminio funciona
como anodo y un material adecuado co-
mo catodo. El electrolito mayormente
usado es una disolucion acuosa de aci-
do sulfurico (15-20%)?. La empresa
Extralum S.A., al mezclar las aguas ba-
sicas y acidas provenientes de estos
proceso para neutralizarlas, produce un
precipitado que representa mensual-
mente entre 80 y 90 toneladas. Este
precipitado es un material rico en 6xido
de aluminio hidratados, los cuales ac-
tualmente se desechan en los rellenos
sanitarios municipales’.

La citada fuente de 6xido de aluminio po-
dria convertirse junto con otros materia-
les en productos de alto interés tecnologi-
co, como ladrillos refractarios y zeolitas.
Algunas empresas anodizadoras han op-
tado por enviar estos desechos a plantas
donde son convertidos a sulfato de alumi-
nio, conocido floculante®.

Las zeolitas son aluminosilicatos tridi-
mensionales, cuya composicion es del
tipo M, ,[(AlO,),(Si0,)y]zH,O, donde
n es la carga del cation metalico M™" y
z es el nimero de agua de hidratacion
que es altamente variable>.

Estas estructuras se caracterizan por una
disposicion espacial reflejada en la
apertura del armazon [(ALSi)O,]. La
apertura de estas estructuras origina la
formacion de canales y cavidades de ta-
mafos diferentes que oscilan entre 2 y
11 A de didmetro. De este modo, pue-
den quedar atrapadas en los huecos mo-
léculas de tamanos adecuados, siendo
esta la propiedad que hace posible su
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uso como absorbentes selectivos. Estas
zeolitas se llaman tamices moleculares.

Una de las propiedades particulares de
estos tamices es el intercambio idnico,
utilizdndose para el ablandamiento de
aguas duras. La zeolita sintética tipo A
presenta por ejemplo la maxima capaci-
dad de intercambio ionico y una alta se-
lectividad estructural para el cation cal-
cio, dandole una ventaja Unica para esta
aplicacion.

Su uso se ha diversificado y ha encontra-
do aplicacion hasta en los detergentes,
donde las zeolitas sintéticas A y X han
sustituido a los fosfatos, en algunas par-
tes del mundo donde el empleo de estos
se ha restringido por razones ambienta-
les, por su capacidad de remocion de io-
nes Ca?" y Mg?".

La sintesis de zeolitas esta determinada
por la relacion molar AlO,7/Si0,, que no
puede ser menor que 1, y el cation com-
plementario. Estos dos factores determi-
nan las propiedades fisicas y quimicas
de estas sustancias °.

Una fuente barata de aluminato es precisa-
mente el lodo residual de Extralum S.A.,
que, sumado a metasilicato de sodio, pue-
de ser convertido, por ejemplo, en zeolitas,
la cual posee un alto valor agregado.

En este articulo se presentan los resulta-
dos del aprovechamiento de los residuos
de la empresa Extralum S.A en la pro-
duccién de Zeolita tipo A.

Parte experimental

Andlisis quimico
de los lodos residuales

El lodo residual tiene un porcentaje de hu-
medad que oscila entre el 70 y 80%. Lue-
go de ser secado a 110 °C por 24 horas, se
obtiene un so6lido polvoriento blanco que
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posee una composicion quimica de 16%
en aluminio en forma de 6xidos hidrata-
dos de aluminio y 6,5 % en sulfatos en
forma de sulfato de sodio.

Andlisis mineralégico
de los lodos residuales

La identificacion de las fases cristalinas
tanto del lodo residual seco a 110 °C,
como de las zeolitas sintetizadas fueron
realizadas por difraccion de rayos X, en
un difractometro de polvos de rayos X
marca Siemens modelo D5000. Las
muestras de zeolitas sintetizadas se ob-
servaron en un microscopio electronico
de barrido (MEB) de bajo vacio Jeol
JSM-5900LYV sin preparacion alguna.

Sintesis de Sulfato de Aluminio

Se hicieron reaccionar 20 g del residuo
seco con 200 mL de acido sulftrico al
5%, 25% y 50% por 5 horas a 90 °C. Se
enfri6 la disolucion a temperatura am-
biente, obteniéndose un precipitado que
se aislo y caracterizo6. (Cuadro 1) Se re-
pitid el experimento con acido sulfurico
al 25% con tiempos de reaccion de 2,5,
3,4y 5 horas (Cuadro 2).

El analisis quimico de los productos in-
dican un contenido de aluminio de 8,9%
y de sulfatos del 52%, lo cual es consis-
tente con una relacion 2:3:12 aluminio :
sulfato : agua, propia del sulfato de alu-
minio dodecahidratado.

Sintesis de Zeolita A

Procedimiento 1

Se realizo la sintesis de la zeolita tipo A,
modificando el proceso sugerido por
Kummer®. Se disolvieron 100 g del lodo
residual sin secar, en una disolucion de
40g de NaOH en 350 mL de agua. Esta
mezcla se le agregd, con vigorosa agita-
cion, a una disolucion de 50 mL de me-
tasilicato de sodio (water glass) en 200
mL de agua previamente calentado a
90 °C, y esta mezcla final se calent6 por
3 horas a 90 °C. La suspension resultan-
te se filtro en caliente, y se lavo con 4
porciones de 100 mL de agua. El solido
resultante se seco en una estufa a 110 °C.

Procedimiento 2

Se disolvio en 200 mL del bafio de deca-
pado (equivalente a 2,5 g de aluminio y
2,5 g de NaOH, 20 g del lodo seco (65 g
del lodo huimedo) y 37,5 g de NaOH. Si-
guiendo luego las condiciones experi-
mentales descritas anteriormente. La di-
solucion resultante (licor madre) después
de filtrar la zeolita A, se valor6 para de-
terminar la concentracion de NaOH, la
cual se encuentra entre 90-100 g/L.

Discusion

El analisis por rayos X del lodo residual
seco a 110 °C (Fig. 1) muestra que el lodo
residual estda compuesto por dos minera-
les: la bayerita Al(OH), y bohemita
AIO(OH); ambos hidroxidos de aluminio;

Variacion de los porcentajes de recuperacion de sulfato de aluminio en funcién

Concentracion de H2504

Cuadro 1

de la concentracion de acido sulfirico

Caracteristicas

Porcentaje de recuperacion

10% Sélido aceitoso 27%

25% Sélido cristalino en forma de hojuelas 75%

50% Sélido cristalino en forma de hojuelas 78%
lecnologia
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Variacion de los porcentajes de recuperacion de sulfato de aluminio en funcién

Tiempo de reaccién/h

a1 A~ W N

,5

Cuadro 2

de la concentracion de acido sulfarico

Caracteristicas

Sélido cristalino poco voluminoso

Sélido cristalino en forma de hojuelas color crema
Sélido cristalino en forma de hojuelas blancas, voluminoso
Sélido cristalino blanco y poco voluminoso

Porcentaje de recuperacion

<38%
53%
74%
75%

0.00
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Figura 1

Difractograma de rayos X de los lodos residuales

ademas, esta presente sulfato de sodio.
Lo cual demuestra que este material es
apto para la produccion de aluminatos en
medio basico, primer paso en la sintesis
de las zeolitas o para su disolucién en me-
dio acido.

En la sintesis de sulfato de aluminio, el

solido aceitoso no fue analizado puesto
que por su naturaleza indica la presencia
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de mezclas de distintos 6xidos hidrata-
dos de aluminio y sulfato de aluminio.
Esto establece la insuficiencia del medio
(10% de H,SO,) para la conversion al
sulfato. El analisis quimico de los solidos
cristalinos producto de los procesos don-
de se emplea el H,SO, al 25 y 50% pro-
ducen entonces sulfato de aluminio; sin
embargo, a pesar que el porcentaje de re-
cuperaciéon es mayor al emplear el
H,SO, al 50%, la diferencia es muy pe-
quefia y el proceso al 25% supone una
ventaja econdémica y es mas manejable
en términos de seguridad.

Conociendo la concentracion optima del
acido sulfurico, se estudio el efecto en la
variacion del tiempo de reaccion, y
se obtuvo como tiempo minimo de reac-
cion 4 horas, para que se dé la conver-
sion del 74%, una hora mas de reaccion
no tiene una repercusion significativa en
el rendimiento de esta.

La sintesis de la Zeolita A es hidrotermal,
en un medio basico, siendo el control de
la cristalinidad fundamental para deter-
minar su calidad. El analisis por rayos X
de la zeolita sintetizada tanto por el pro-
cedimiento 1 como el 2 coincide con el
esperado para la zeolita A. (Fig. 2); ade-
mas, presenta senales de mucho menor
intensidad de la zeolita X. La microsco-
pia de barrido SEM muestra la cristali-
nidad del material, existiendo cristales
cubicos, propios del habito cristalino de
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Figura 2

Difractograma de rayos X de la zeolita A sintetizada a partir de los
residuos de la empresa Extralum S.A.

Figura 3

Imagen de SEM de la zeolita A

la zeolita A, de aproximadamente 1,5 um
de lados. (Fig. 3).

El procedimiento 2 demuestra la posi-
bilidad de utilizar el bafio basico del

TJecnologia

decapado como medio de disolucion de
los lodos residuales. Se produce zeolita
A, aprovechando estos en el proceso. El
empleo del bafio supone una gran ven-
taja en el sentido de tener los compo-
nentes en disolucion, y requerir menos
adicion de hidroxido de sodio, y una
potencial reduccion en la fuente de los
residuos solidos, al extraerse el alumi-
nio, metal base de estos. Ademas, esta
disolucion podria ser reincorporada al
proceso de decapado.

Conclusiones

Los lodos residuales de la Empresa Extra-
lum S.A. estan constituidos por la bayeri-
ta Al(OH); y bohemita AIO(OH), que
puede ser aprovechada como reactivo.

Es posible producir sulfato de aluminio
dodecahidratado a partir de estos resi-
duos mediante el empleo de acido sulfa-
rico al 25%, en condiciones de 90 °C de
temperatura y 4 horas de reaccion.

También se sintetizo zeolita A a partir de
los lodos residuales, tanto de los resi-
duos propiamente como de su disolucion
en el bafios de decapado. Esta zeolita es
altamente cristalina, lo que indica su
buena calidad y constituye un producto
de alto valor agregado y una alternativa
para el aprovechamiento de los residuos
de la empresa.
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