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SUMARIO 

El objetivo general de esta investigación fue evaluar el sistema cancrinita-
sodalita, a partir de la zeolita X con mezcla de aniones sulfato-clorato y sulfito-fosfato, a 
diferentes concentraciones de hidróxido de sodio, a fin de determinar las fases 
predominantes.  

El desarrollo de la investigación se llevó a cabo en el laboratorio de instrumental y 
en el laboratorio de Catálisis y Metales de Transición de la Facultad de Ciencias y 
Tecnología de la Universidad de Carabobo. 

La metodología que se empleó durante el desarrollo de la investigación consistió 
en llevar cabo los siguientes pasos: pulverizar la zeolita X para luego impregnarla con 
las soluciones de sales aniónicas de sulfato-clorato y sulfito-fosfato en diferentes 
relaciones másicas de las mismas: 0, 25, 50, 75 y 100 % y  a concentraciones de 
hidróxido de sodio 8, 10 y 16 M respectivamente.  Luego, se colocó en una estufa a 
80°C y a presión autógena por 168 horas (7 días) para la síntesis sulfato-clorato y 240 
horas (10 días) para la síntesis sulfito-fosfato. Trascurrido el tiempo de reacción, la 
misma se retiró de la estufa y se dejo enfriar, para luego neutralizar los sólidos 
obtenidos con abundante agua, se secaron y fueron caracterizados con distintas 
técnicas analíticas. 

Entre los logros más importantes se tiene que se sintetizó con éxito la zeolita X, ya 
que en la caracterización de los sólidos obtenidos desaparecieron las bandas 
características de la misma, lo que evidencia la transformación a sólidos de interés. 
Además, se distinguió la transformación a fases intermedias, lo que sugiere que el 
empleo de estas sales aniónicas no dirige a la síntesis por una vía única de reacción. 

Se pudo concluir que para 100 % sulfato,  se observó la aparición de bandas 
características de la estructura de la cancrinita.  Además la aparición de la banda 
alrededor de 1150 cm-1 indica la oclusión del sulfato en la estructura de los sólidos 
sintetizados. La presencia del clorato en el gel de reacción favorece la formación de 
estructuras sodalíticas. Para 100 % sulfito, se obtuvo una estructura definida de 
cancrinita, así como a bajas concentraciones de sulfito, también se observa la 
formación de cancrinita siendo este el anión director de la reacción. Además para la 
reacción con fosfato, se determinó que la concentración de la base es importante, ya 
que direcciona la reacción de la misma, llegando a formar sodalita octahidratada para 
una concentración de 16 M. 

Las recomendaciones más importantes son: sintetizar la zeolita X a mayor 
concentración de hidróxido de sodio con las sales aniónicas de sulfato – clorato, esto 
con la finalidad de observar si a mayor concentración se da la sulfatosodalita, además 
caracterizar con técnicas analíticas de EDX, área superficial y microscopia electrónica 
de barrido a los sólidos obtenidos en las síntesis con sulfato-clorato y sulfito-fosfato con 
la finalidad de verificar lo obtenido por IR y DRX. 

SUMMARY 



The general objective of the current  investigation was to value the synthesis of the 

system of cancrinite – sodalite, from of the zeolite X with mixture of anions sulfate-
chlorate and sulfite- phosphate, to different concentrations of hydroxide of sodium, with 
the purpose of  determining  the predominating phases . 

The development of this investigation was carried out in the laboratory of 
instrument and the laboratory of Catalysis and Metals of transitions of the Faculty of 
Sciences and Technologic of the University of Carabobo.  

The methodology that was used during the development of the investigation 
consisted of keeping to an end the following steps: pulverize the zeolite X, then 
impregnate with the solutions of anionic salt of sulfate-chlorate and sulfite- phosphate in 
different anionic compositions (0, 25, 50, 75 and 100% w/w) and to concentrations of 
hydroxide of sodium of 8 M, 10 M, and 16 M respectively. After that, they were put on 
the heater at 80ºC and autogenous pressure for 168 hours (7 days) for the synthesis 
with sulfate-chlorate and 240 hours (10 days) for the synthesis with sulfite- phosphate. 
Once  the time of reaction passed by, they were withdrawn from the heater and left off til 
they got cold. Finally, neutralize the solids with abundant water, they were dried and 
characterized with different analytic techniques. 

Among the most important profits, it is important to mention the following:  the 
synthesis of zeolite X was carried out successfully. During the characterization of the 
obtained solids,   the characteristic bands disappeared showing evidence of solid 
transformation. In addition, the transformation to intermediate phases was outrageous 
which suggests that the use of these anionic salts does not lead to the synthesis for only 
one way of reaction. 

It is possible to conclude that for 100 % sulfate, the presence of characteristic 
bands on  the cancrinite structure was observed. Besides, the presence of the bands 
around 1150 cm-1 indicates the occlusion of sulfate in the structure of the synthesized 
solids. The presence to the chlorate on the reaction gel helps the formation of sodalitic  
structures. For 100 % sulfite, a defined cancrinite structure was obtained. They same 
happened with low concentration of sulfite. It was also observed the formation of 
cancrinite being this one the leading anion of the reaction. Moreover, the concentration 
of the base is important since it directs the reaction of the phosphate transforming it into 
octahydrated sodalite for a concentration of 16 M.  

 The most important recommendations to mention are: synthesize the zeolite X 
with a higher concentration of hydroxide of sodium, plus the solutions of anionic salts of 
sulfate-chlorate and sulfite- phosphate, with the purpose of observing if with a higher 
concentration, it is possible to find the sodalite of sulfate. Furthermore, characterize the 
solids obtained during the synthesis with sulfate- chlorate and sulfite-phosphate using 
EDX analytic techniques,  the  superficial area (SA) and barred microscopy electronic  in 
order to  check up the obtained results by  IR and DRX. 
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INTRODUCCIÓN 

 
La presente investigación tiene como objetivo principal evaluar el sistema 

cancrinita-sodalita, a partir de la síntesis de la zeolita X con mezcla de aniones sulfato-

clorato y fosfato-sulfito, a diferentes concentraciones de hidróxido de sodio, a fin de 

determinar las fases predominantes. Para ello se debe sintetizar el sistema a partir de la 

zeolita X en diferentes relaciones másicas de las mezclas aniónicas: (0, 25, 50, 75 y 

100) % p/p y  a concentraciones de hidróxido de sodio 8, 10 y 16 M respectivamente. 

Además se caracterizan los desechos líquidos generados en la neutralización de los 

sólidos, así como también, se establece un orden de reacción de la zeolita X, según las 

sales aniónicas con las que se sintetice y las condiciones de reacción. 

El presente trabajo está enmarcado en el área de Catálisis, Metales de 

Transición y Petroquímica, enfocado en la síntesis y caracterización de materiales como 

la zeolita, con características muy peculiares, lo que lo hace un sólido interesante 

debido a sus diversas aplicaciones y usos. 

En el proceso de síntesis, la zeolita se pulveriza y se impregna con las 

soluciones de sales aniónicas de sulfato-clorato y fosfato-sulfito en diferentes relaciones 

másicas de las mismas: 0, 25, 50, 75 y 100 % y  a concentraciones de hidróxido de 

sodio 10 y 16 M respectivamente.  Luego, se coloca en una estufa a 80°C a presión 

autógena por 168 horas (7 días) para la síntesis sulfato-clorato y 240 horas (10 días) 

para la síntesis fosfato-sulfito. Trascurrido el tiempo de reacción, la misma se retira de 

la estufa y se deja enfriar, para luego neutralizar los sólidos obtenidos con abundante 

agua, se secan y son caracterizados, primero con espectroscopia de infrarrojo, se 

analizan todos los sólidos obtenidos, luego se analizan por difracción de rayos X  

tomando como base los resultados más relevantes de cada par aniónico determinado 

por espectroscopia de Infrarrojo. Los desechos líquidos generados en la neutralización 

de los sólidos, son caracterizados por medio de la medición de pH, así como se 

determina las concentraciones de los aniones por la técnica de UV visible. 

El presente trabajo está estructurado en cuatro capítulos. El primer capítulo 

presenta el planteamiento del problema, justificación, limitaciones y alcances como 



también los objetivos de la investigación. El capítulo II contiene el marco teórico 

referencial, en el cual se dan a conocer los antecedentes de la investigación y las bases 

teóricas necesarias para soportar la misma. La descripción de cada una de las 

actividades realizadas para cumplir con los objetivos planteados se encuentra 

enmarcada en el marco metodológico el cual corresponde al capítulo III. En el capítulo 

IV se muestra el análisis de los resultados obtenidos al llevar a cabo la metodología 

planteada. Finalmente, se presenta el capítulo V donde se encuentran las conclusiones 

y recomendaciones más importantes obtenidas durante la investigación. 

Evaluar el sistema cancrinita-sodalita, sintetizando la zeolita X a partir de las 

mezclas aniónicas de sulfato – clorato y sulfito – fosfato presenta una innovación en el 

estudio de la síntesis de zeolitas incorporando nuevas variables como lo son la 

diversidad de la concentración de NaOH, así como también la incorporación en su 

estructura de aniones directores de la formación de una fase en preferencia a otra. 

Además, es importante resaltar que los métodos de síntesis para obtener la zeolita tipo 

cancrinita en la actualidad, emplea una considerable cantidad de reactivos y por lo tanto 

los residuos generados son difíciles de procesar incrementando así los costos en la 

producción. 

 

 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
 

CAPITULO I. ESTABLECIMIENTO DEL PROBLEMA 
 
En esta sección se dará a conocer el problema en estudio, especificándose su 
propósito, la situación actual y deseada, así como el objetivo general y los específicos 
de la investigación. De igual forma se presentan las razones que justifican la 
investigación, las limitaciones y el alcance de la misma. 

 
1.1 DESCRIPCIÓN DEL PROBLEMA 
 
La Universidad de Carabobo ha fomentado por medio de la Facultad de Ciencias y 
Tecnologías el desarrollo de nuevas líneas de investigación científica y tecnológica 
según las prioridades y necesidades tanto nacionales como regionales en las áreas de 
Ecología, Biotecnología, Tecnología de Alimentos, Tecnología de Medicamentos, 
Materiales, Corrosión, Energía, Petroquímica, Computación, Instrumentación entre 
otros. 
 
 En este aspecto, el grupo de investigadores del Laboratorio de Catálisis y 
Metales de Transición, Petroquímica, se ha dedicado al estudio de la síntesis de las 
zeolitas, debido a sus diversas aplicaciones y usos, entre los cuales cabe mencionar su 
utilidad como soportes de plaguicidas, tratamiento de aguas residuales, catalizadores 
de la industria petroquímica y más recientemente como soporte de fármacos. 
 

En las síntesis se busca obtener productos a partir de sustancias más simples. 
Las zeolitas  tipo cancrinita y la sodalita presentan una relación Sílice/Aluminio igual a 
uno (Si/Al = 1), siendo unas de las pocas que presentan aniones de compensación en 
su estructura; por lo que la cancrinita puede ser sintetizada bajo condiciones similares a 
la sodalita, y la formación de una estructura en preferencia a la otra generalmente 
resulta, entre otros factores, de la simetría y la carga del anión.  

 
Un  factor importante en la síntesis de estos sólidos es la concentración de 

NaOH en el gel de reacción. Altas concentraciones de base (16 M), producen 

preferentemente la sodalita; mientras que concentraciones medias de NaOH, conducen 

a la formación de cancrinita.  

 

A diferencia de los estudios efectuados por otros investigadores, pocos han 
mostrado interés en combinar, en forma metódica, cargas de aniones en los geles de 
reacción y a concentraciones límites, que favorezca, como se explicó anteriormente, la 
formación de cancrinita, sodalita o una única zeolita  con ambos  aniones incorporados. 
Es por ello que  este trabajo representa una contribución al estudio del sistema 
cancrinita-sodalita utilizando diferentes porcentajes en peso de los aniones sulfato- 
clorato y fosfato-sulfito a dos  concentraciones de NaOH determinadas, a fin de 



determinar las fases predominantes bien sea cancrinita, sodalita o una fase 
intermediaria. Además se caracterizará los sólidos sintetizados empleando diversas 
técnicas analíticas, en los Laboratorios de Instrumental de la Facultad de Ciencias y 
Tecnología de la Universidad de Carabobo. 

 
En el proceso de síntesis, la zeolita se pulveriza y se impregna con las 

soluciones de sales aniónicas de sulfato-clorato y fosfato-sulfito en diferentes relaciones 
másicas de las mismas: 0, 25, 50, 75 y 100 % y  a concentraciones de hidróxido de 
sodio 8, 10 y 16 M respectivamente.  Luego, se coloca en una estufa a 80°C a presión 
autógena por 168 horas (7 días) para la síntesis sulfato-clorato y 240 horas (10 días) 
para la síntesis fosfato-sulfito. Trascurrido el tiempo de reacción, la misma se retira de 
la estufa y se deja enfriar, para luego neutralizar los sólidos obtenidos con abundante 
agua, se secan y son caracterizados con distintas técnicas analíticas. 

 
Debido a que en el proceso de la síntesis de la zeolita, se generan aguas de 

residuo las cuales no pueden ser descartadas directamente a la planta de tratamiento 
ya que no cumplen con las normas que regulan las características de las mismas antes 
de ser desechadas, por lo tanto se debe hacer caracterización y tratamiento de dichas 
aguas, para que cumplan con las especificaciones según la Ley de Protección 
Ambiental. 

 
 La caracterización se hace de acuerdo al método estándar, haciendo medición 
del pH de las aguas, así como la determinación de las concentraciones de fosfato y 
sulfato presentes en las mismas por medio del análisis espectral de UV visible. 
 
 Una vez determinadas las características de las aguas, como lo son pH y 
concentración de fosfato y sulfato, se hace tratamiento de las mismas, para que sean 
aptas de descartar a la planta de tratamiento y devueltas al ambiente. 

 

La figura 1.1 representa un diagrama de flujo que describe el proceso de síntesis 

de la zeolita a nivel del laboratorio. 

 

Fig.1.1 Proceso de la síntesis de la zeolita 
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1.1.1 SITUACIÓN ACTUAL 

 
La síntesis de zeolitas cancrinitas o sodalitas reportada en las bibliografías, en su 
mayoría se realizan utilizando una única concentración de base (NaOH) y un único 
anión. Sin embargo, los métodos de síntesis pueden involucrar diversos aniones 
mezclados y basicidades diferentes, pero son pocas las experiencias realizadas bajo 
estas condiciones.  
 
1.1.2 SITUACIÓN DESEADA 
 
Conocer la influencia de los parámetros (mezcla aniónica a diferentes concentraciones 
básicas) en la síntesis de las zeolitas cancrinita y sodalita, para así  determinar las 
factores que favorezcan la síntesis de una zeolita en particular o una fase intermedia 
entre ambas zeolitas.     
  
1.2 JUSTIFICACIÓN DE LA INVESTIGACIÓN 
 
Una de las principales funciones de los investigadores se basa en realizar trabajos que 
en un futuro tengan como resultado la producción de materiales que aporten una 
mejora en procesos y/o implementar nuevas metodologías. En vista de ello, en este 
trabajo  se propone desarrollar una nueva vía de síntesis de zeolitas cancrinita y 
sodalitas con el empleo de la mezcla de aniones (sulfato-cloruro y fosfato-sulfito), 
tomando en cuenta que la generación de residuos y desechos no perjudiquen al medio 
ambiente.  

 

Por otra parte,  la Facultad de Ciencias y Tecnología de la Universidad de 
Carabobo cuenta con el espacio físico y los reactivos necesarios, así como los equipos 
para realizar dichas experiencias. Además, también dispone de una serie de 
experiencias anteriores de este tipo de síntesis realizadas bajo dichas condiciones pero 
utilizando otras mezclas aniónicas.  

En cuanto a la conveniencia, esta investigación presenta una innovación en el 
estudio de la síntesis de zeolitas incorporando nuevas variables como lo son la 
diversidad de la concentración de NaOH, así como también la incorporación en su 
estructura de aniones directores de la formación de una fase en preferencia a otra. Es 
importante recalcar que durante la elaboración del presente trabajo de investigación se 
llevarán a cabo prácticas que permitirán reforzar conocimientos y habilidades adquiridas 
a lo largo de la carrera universitaria, específicamente en las áreas de química analítica, 
química orgánica y su respectivo laboratorio, además de ofrecer una experiencia en el 
área de la investigación. 



 
Entre las implicaciones prácticas está el hecho que se aporta información sobre 

la síntesis de la zeolita con diferentes concentraciones básicas y utilizando diferentes 
relaciones másica de aniones directores de su estructura. 

 
De igual manera, esta investigación presenta un aporte metodológico ya que se 

establecerá la implicación de nuevo grupos de aniones ofreciendo una ejemplificación 
para el desarrollo de nuevas investigaciones en esta área, además se aumenta el 
tiempo de reacción a las que habitualmente se hacen esta síntesis para estudiar la 
influencia de dicha variable. Todo esto, para establecer un orden del poder 
direccionante de los aniones correspondientes para la síntesis de la zeolita cancrinita y 
sodalita. 

 
Existen pocos trabajos sobre la síntesis de estas zeolitas, en donde se involucran 

relaciones másicas de pares aniónicos, es por ello que nuestra investigación busca 
implementar una metodología para obtener estos sólidos y así contribuir con el 
desarrollo del área de los tamices moleculares. Además, es importante resaltar que los 
métodos de síntesis para obtener la zeolita tipo cancrinita en la actualidad, emplea una 
considerable cantidad de reactivos y por lo tanto los residuos generados son difíciles de 
procesar incrementando así los costos en la producción. 
 
 
1.3 OBJETIVOS  
 
1.3.1 Objetivo General  
 

Evaluar el sistema cancrinita-sodalita, a partir de la síntesis de la zeolita X con 
mezcla de aniones sulfato-clorato y fosfato-sulfito, a diferentes concentraciones de 
hidróxido de sodio, a fin de determinar las fases predominantes. 
 
1.3.2 Objetivos Específicos 
 
1.3.2.1 Sintetizar el sistema cancrinita-sodalita a partir de zeolita X, para obtener los 

sólidos en cuya estructura contengan aniones de sulfato y/o clorato. 

 

1.3.2.2 Sintetizar el sistema cancrinita-sodalita a partir de zeolita X, para obtener los 

sólidos en cuya estructura contengan aniones de fosfato y/o sulfito. 

 
1.3.2.3 Caracterizar los sólidos sintetizados del sistema cancrinita-sodalita empleando 

diversas técnicas analíticas, para determinar las fases predominantes en los 

sólidos. 

 



1.3.2.4 Caracterizar las aguas de residuo obtenidas en la neutralización de los sólidos 

sintetizados con la finalidad de proponer un tratamiento de las mismas o un uso 

antes de ser desechadas. 

 
1.3.2.5 Establecer mediante experiencias anteriores un orden de reacción de la zeolita 

X en presencia de diferentes sales aniónicas y concentraciones, con la finalidad 

de identificar su aplicación en las diferentes ramas de la industria. 

 

 
 
 
1.4 LIMITACIONES Y ALCANCES 

 
 Por  ser un trabajo de investigación la misma cuenta con limitaciones, entre las 
cuales están: 
 

 En la Facultad de Ciencias y Tecnología (FACYT) específicamente en el 

Departamento de Química existen problemas con la electricidad, lo que pudiera 

retardar de alguna manera u otra el desarrollo experimental de la misma. 

 

 Para la caracterización de los sólidos resultantes de la síntesis se utilizan equipos 

especiales tales como Espectrofotómetro de Infrarrojo, y otros; algunos de los 

cuales se encuentran en los laboratorios de la Universidad de Carabobo, pero los 

mismos presentan defectos lo que afecta el análisis de dichos sólidos.   

 
En cuanto al alcance, con los resultados obtenidos luego del desarrollo del presente 

trabajo, se determinará la concentración a la cual se muestre una mejor formación de la 
zeolita tipo cancrinita o de la zeolita tipo sodalita así como también la relación másica 
del par aniónico que favorezca  dicha formación. 

 
 Asimismo, se procura devolver las aguas residuales al ambiente en el mejor 
estado posible, buscando  de alguna manera contribuir con la protección al ambiente y 
el cumplimiento de las normas establecidas en la Ley Orgánica de Protección al 
ambiente.  
 
 
 
 
 



 
 
 

CAPITULO II. MARCO TEORICO REFERENCIAL 

En este capítulo se presenta un resumen de investigaciones realizadas en el área de 

estudio, que bien sea por su contenido o metodología servirán de base para el 

desarrollo del Trabajo Especial de Grado. También, se presentan las bases teóricas 

que sustentan la investigación. 

 
2.1 ANTECEDENTES 
En el siguiente se presentan algunas referencias de trabajos anteriores sobre la síntesis 
de zeolitas los cuales sirven  de soporte bibliográfico para la investigación que se está 
desarrollando. 
 
ALVAREZ, Ruth (2005) “SINTESIS Y CARACTERIZACIÓN DEL SISTEMA 
CANCRINITA-SODALITA A PARTIR DE LAS MEZCLAS ANIONICAS NITRATO-
CLORURO Y NITRATO-MOLIBDATO” Universidad de Carabobo. 

 

El objetivo principal de esta investigación fue el estudió la síntesis y caracterización del 
sistema cancrinita-sodalita, a partir de la mezcla de aniones nitrato-cloruro y nitrato-
molibdato, en diferentes relaciones másicas (0, 25, 50, 75 y 100 %) usando para ello 
diferentes concentraciones de hidróxido de sodio (3, 8 y 16 M). 
 

Los resultados más importantes fueron que para ambos sistemas estudiados, se 
da la transformación de zeolita X a zeolita tipo cancrinita en presencia de nitrato (de 2 a 
100%) y a todas las concentraciones de NaOH en que fueron hechas las experiencias. 
En esta investigación no se evidenció la formación de una fase intermedia entre la 
zeolita cancrinita y la sodalita. Los resultados revelaron un mayor poder director del ión 
nitrato en relación al ión cloruro. 

 
Esta investigación difiere del presente, en que el grupo de aniones que se 

utilizaron son distintos, además que estudia la influencia de la adición del nitrato con 
otro anión, ya que el nitrato es un anión con triple eje de rotación que, generalmente, 
propicia la formación de la estructura hexagonal de la cancrinita, mientras que iones 
monoatómicos como el cloruro, y aniones de baja simetría como el nitrito, generan la 
estructura de la sodalita. 
 

OCANTO, Freddy; LINARES, Carlos Felipe (2004) “ESTUDIO DE LA INFLUENCIA 

DEL PAR ANIONICO NO3
- - Br- EN LA SÍNTESIS DEL SISTEMA CANCRINITA – 

SODALITA” Revista Latinoamericana de Metalurgia y Materiales. 



El objetivo principal de esta investigación fue estudiar la influencia del par aniónico 

nitrato y bromuro en la síntesis del sistema cancrinita-sodalita. 

 

Se estudió la  influencia de la composición aniónica nitrato-bromuro en la síntesis 

del sistema cancrinita-sodalita utilizando  diferentes concentraciones de NaOH (3, 8 y 

16 M). La síntesis se realizó a partir de la  zeolita X, a 80ºC y presión autógena por 40 

h. Los sólidos obtenidos fueron caracterizados por: espectroscopia infrarrojo (IR-TF), 

difracción de rayos X (DRX), análisis elemental por EDX  y área superficial (AS). Con 

100% bromuro y  a una concentración de NaOH de 3 M se generó una mezcla de 

zeolita X con hidroxisodalita, mientras que a 8 y 16 M se observó la transformación a 

bromosodalita. 

 

 Para el resto de las composiciones aniónicas estudiadas (25, 50, 75 y 100% p/p) 

y para todas las concentraciones de base  se obtuvo cancrinita nitrada. La técnica de 

EDX  corroboró estos resultados. En las condiciones de trabajo, bajo las cuales se 

realizó esta investigación, no  se evidenció la presencia de una fase intermedia.  

 

 La similitud con el presente trabajo está en la metodología desarrollada en la 
síntesis de la zeolita, ya que esta es la base de dicha investigación, por otra parte se 
enfoca sólo en la formación de zeolitas tipo cancrinita-sodalita con un solo par aniónico 
mientras que el presente trabajo de investigación utiliza dos pares aniónicos para tal fin. 
 
 
 
LINARES, Carlos (2001) “UN  METODO EN LA SÍNTESIS DE ZEOLITAS TIPO 
CANCRINITA” Universidad de Carabobo.  
 
El objetivo principal fue sintetizar y caracterizar zeolitas tipo cancrinitas en condiciones 
de baja severidad en cuanto a temperatura, presión y tiempo de cristalización. 
 

Los resultados mostraron que la cancrinita no participan activamente en la 
reacción de estudio, a pesar de la presencia de aniones carbonatados y una relación 
Si/Al baja,  debido quizás, a la imposibilidad del reactivo a penetrar las cavidades de la 
zeolita que se encuentran bloqueadas por la presencia de los iones carbonatos. 

 
La similitud con el presente trabajo está en la metodología desarrollada en la 

síntesis de la zeolita, ya que esta es la base de dicha investigación, por otra parte se 
enfoca sólo en la formación de zeolitas tipo cancrinita mientras que esta investigación, 
se enfoca en las condiciones bajo las cuales se puede dar la formación de zeolita tipo 
cancrinita o se prefiera la formación de la  zeolita tipo sodalita. 



 
LINARES, Carlos y Colaboradores. (2001) “STUDIES IN SURFACE SCIENCIE AND 
CATALISIS”. Monte Piere. Francia.  
 
En esta investigación se modificó la zeolita X con geles de NaOH y Na2CO3, Al(NO3)3 y 
Mg(NO3)2 usando tres veces el volumen correspondiente a la humedad incipiente de la 
zeolita, para lograr la síntesis de la cancrinita a partir de la Zeolita X. 
 
 Entre los resultados más importantes se obtuvo que no se detectó ninguna fase 
diferente a la cancrinita. El uso de las sales de Mg, Al o la mezcla de ambos metales 
condujo a la cancrinita con porcentajes diferentes de carbonatos y nitratos. 
 
 Este antecedente presenta similitud con la investigación que se va a llevar a 
cabo en la metodología de modificar la zeolita X con geles de NaOH para lograr la 
síntesis de la cancrinita a partir de la Zeolita X. La diferencia básica es que en este 
trabajo no se involucra la influencia de distintas relaciones másicas de aniones en la 
síntesis. 
 
LOPEZ, Soraya (2000) “SINTESIS Y CARACTERIZACIÓN DE INTERCRECIMIENTOS 
DE ZEOLITAS DEL SISTEMA MFI/MEL” Universidad de Carabobo  
 
El objetivo principal de esta investigación fue controlar la proporción de 
intercrecimientos de zeolitas del sistema MFI / MEL por síntesis directa. 
 
 Los principales resultados fue que se obtuvieron intercrecimientos para tres 
proporciones de mezclas templantes (75% TPABr / 25% TBABr, 50% TBABr, 75% 
TBABr) en gel reactante. Las imágenes de Microscopía Electrónica de Barrido muestran 
la formación de cristales de una morfología intermedia con respecto a los sistemas 
puros, que oscilan entre 3 y 5 µm, con crecimientos de dominios pequeños. 
 
 La similitud  de esta investigación con el trabajo que se está desarrollando radica 
en que ambos trabajos tratan la síntesis de la zeolita con diferentes relaciones másicas 
de aniones directores. La diferencia con esta nueva investigación está en el tipo de 
agente director, en este caso, el agente director es orgánico mientras que en el 
presente trabajo son agentes directores especies inorgánicas.   
 

 
 

 
 
 
 
 

 
 
2.2 BASES TEORICAS  



 

ZEOLITAS  

 

El terminó zeolita, proviene del nombre griego zeo (hervir) y lithos (piedra) 
porque hervían cuando se calentaba. A partir de entonces, las zeolitas se han 
considerado como un grupo de minerales naturales, que presentan propiedades 
particulares como el intercambio de iones y la desorción reversible de agua.  

 
Smith  definió la zeolita como un silicoaluminato con una estructura de cavidades 

ocupadas por iones y moléculas de agua; ambos, tienen considerable facilidad de 
movimiento y permiten el intercambio iónico y la deshidratación reversible. En la 
actualidad, este término engloba a un gran número de materiales naturales y sintéticos 
con características estructurales comunes: principalmente un esqueleto cuyo armazón 
es periódico y está formado por la combinación tridimensional de tetraedros de 
elementos tales como: Si, Al, B, Ge, Ga, Fe, Co, P, etc.; unidos entre sí por átomos de 
oxígeno comunes. (SMITH, 1963) 

 
La principal característica de las zeolitas proviene de su estructura esquelética 

atómica, en donde el arreglo de los tetraedros genera la estructura porosa creando a su 
vez los arreglos regulares de canales y/o cavidades. Dichos poros son de tal 
uniformidad de diámetro que pueden alojar selectivamente algunas moléculas dentro de 
la estructura interna del cristal así mismo como excluir otras basadas en sus 
dimensiones moleculares. Lo antes descrito se conoce como Tamizado Molecular, que 
se utilizó al inicio de la  comercialización  de las zeolitas. 

 
El número de cationes presentes dentro de una estructura zeolítica está 

determinado por el número de tetraedros AlO4
- incluidos en el esqueleto. Estos se 

originan por la sustitución isomórfica del Al3+ por Si4+ dentro del poliedro, generando 
una carga negativa residual en el aluminio del esqueleto. Esta carga negativa se 
compensa por cationes presentes en la síntesis y se mantiene en los intersticios de la 
estructura durante la cristalización.  
   

La incorporación de moléculas de agua (su localización y extensión) a la 
estructura depende de la arquitectura global de la estructura molecular de la zeolita, por 
ejemplo: el tamaño, la forma de las cavidades y canales presentes, el número y 
naturaleza de los cationes en la estructura. Dicha estructura microporosa hace que las 
zeolitas presenten una gran superficie interna en relación con su superficie externa, por 
tanto, la microporosidad de estos sólidos es abierta y la estructura permite la 
transferencia de materia entre el espacio intracristalino y el medio que lo rodea. Esta 
transferencia está limitada por el diámetro de los poros de las zeolitas, ya que sólo 
podrán salir del espacio intracristalino aquellas moléculas cuyas dimensiones sean 
inferiores a un cierto valor crítico, el cual varía de una zeolita a otra. (MERLINO, 1991)  

 
Con respecto a  la capacidad de adsorción de las zeolitas depende 

específicamente del volumen y del diámetro de los poros, permitiendo así que sean 



utilizadas como absorbentes en procesos de purificación de gases y solventes, y en 
procesos de separación física de hidrocarburos. 

 
A nivel de la naturaleza existen silicoaluminatos muy ricos en aluminio, entre 

ellos tenemos las zeolitas A y X, utilizadas como intercambiadores iónicos para 
disminuir la dureza de aguas domésticas e industriales y para la purificación de aguas 
servidas. La  capacidad de intercambio hace que las zeolitas sean aprovechadas en los 
últimos tiempos como soporte de fertilizantes, drogas medicinales y desechos tóxicos. 
Los numerosos procesos industriales de refinación, petroquímica y química fina utilizan 
catalizadores a partir de zeolitas. Por su mejora en la actividad y selectividad ha traído 
consigo el reemplazo  de catalizadores convencionales por zeolitas. (MEIR, 2001)  

 

 
 
 
2.2.1 ESTRUCTURAS DE LAS ZEOLITAS  

 
Las zeolitas son aluminosilicatos cristalinos presentan la fórmula empírica 

siguiente.  
M2/nO

 . Al2O3
. ySiO2

. wH2O 
en donde, M representa el ion intercambiable, n su estado de oxidación, y es 2 o mayor 
y w representa el agua contenida en los orificios de la zeolita. (BARRER, 1970) 

 
Las zeolitas presentan una unidad estructural básica o “unidad primaria de 

construcción" que es la configuración tetraédrica de cuatro átomos de oxígeno 
alrededor de un átomo central generalmente de silicio y aluminio (TO4). A pesar de las 
pequeñas diferencias en las entalpías libres de formación entre silicoaluminatos de 
diversas estructuras, se hace difícil concebir la construcción de su orden espacial como 
una simple secuenciación de tetraedros de SiO4 y AlO4

- en el medio de síntesis. Es por 
ello, que se ha visualizado su formación a través de la existencia, en el gel de síntesis, 
de unidades estructurales comunes o "unidades secundarias de construcción" (USC), 
originadas por la unión de tetraedros. La combinación sencilla de estas especies, 
conduce a las diferentes estructuras cristalinas de zeolitas.  

 
Meier, mediante estudios cristalográficos propuso la clasificación estructural de 

las zeolitas basada en la existencia de ocho unidades secundarias de construcción. 
Posteriormente, y como consecuencia de la elucidación de estructuras de nuevas 
zeolitas, se ha ampliado el número de unidades secundarias de construcción (USC) 
hasta un numero de 18. (MEIER, 1968) 
   

La figura 2.1 presentada a continuación, representa las diferentes USC 
encontradas en las zeolitas.  



                            
Fig. 2.1 Unidades secundarias de construcción (USC) 

 
A partir de estas USC se ha propuesto una clasificación estructural de las 

zeolitas, en donde cada grupo o familia de zeolita viene caracterizado por una USC 
particular. En algunos casos las estructuras de las zeolitas pueden describirse más 
fácilmente a través de unidades poliédricas algunas de las cuales se muestran en la 
figura 2.2. Esta clasificación es justificada debido a que pueden existir diferentes 
especies de zeolitas con un mismo esqueleto.  

 
Se puede observar que en las dieciocho unidades secundarias de construcción 

propuestas, se denota solamente el esqueleto de silicoaluminato y la posición de los 
átomos de silicio y/o aluminio. El oxígeno se supone ubicado entre el espacio de un 
átomo y otro. Se excluye consideraciones en cuanto a los sitios ocupados por el catión  
y las moléculas de agua dentro de las cavidades y canales del esqueleto. 

 
La figura 2.2, muestra que cada estructura secundaria de construcción contiene 

anillos de tetraedros lo cual es equivalente para anillos de átomos de oxígeno que se 
describen como cuatro anillos simples, seis anillos simples, entre otros.  
 
 

 

 

 

 

 



 

 

Fig. 2.2 Algunos poliedros presentes en estructuras zeolíticas: D4R o doble anillo 

de 4 miembros; D6R o doble anillo de 6 miembros (prisma hexagonal); D8R  o 

doble anillo de 8 miembro;   (26-edro- Tipo I) o cubo octaedro truncado; β (14-

edro Tipo 1) u octaedro truncado;  (18-edro);  caja undecaedral o caja ε (11-edro)  

Una vez que las estructuras secundarias de construcción se juntan para crear las 
mallas infinitas, éstas conforman grandes anillos que contienen ocho, diez o doce 
anillos unidos al tetraedro, estos anillos son importantes en las formas estructurales y 
frecuentemente son denominadas ventanas de oxígeno.  
 

2.2.2 PROPIEDADES Y APLICACIONES DE LA ZEOLITA 

 

 Una de las posibles aplicaciones de las zeolitas, es su capacidad para actuar 

como tamiz molecular debido a la propiedad de adsorber otras moléculas dentro de su 

estructura. Ellas también pueden perder agua con facilidad, dejando de este modo más 

espacios libres para que puedan entrar otras moléculas en su microporosidad. 

(BURTON, 1999) 

Otra propiedad muy interesante de las zeolitas es su capacidad para intercambiar 

cationes, este hecho se debe a la presencia de iones aluminio trivalente, que 

sustituyendo al silicio tetravalente en los tetraedros, originan un desequilibrio en la 

estructura caracterizado por un exceso de cargas negativas (figura 2.3). 

 

 

 

 

Carga negativa 

O2- 

Si 2+ 

Al 3+ 



Fig.2.3 Balance de cargas negativas en la estructura tetraédrica, que confiere a la 

zeolita la capacidad de intercambiar cationes.    

 

Para compensar este exceso de cargas negativas, las zeolitas incorporan en sus 
estructuras cationes de Na+, K+ y Ca2+. Estos cationes son fácilmente intercambiables 
por otros, los que confiere a la zeolita una elevada capacidad de intercambio catiónico 
(CIC). Mediante este intercambio, otros cationes metálicos u orgánicos pueden 
introducirse en la zeolita y así, modificar sus propiedades catalíticas o de tamiz 
molecular.  

 
 

Las aplicaciones más comunes a nivel industrial de las zeolitas  se encuentran 
resumidas en la tabla 2.1: 

 
 

 

 

 

Tabla 2.1: Aplicación industrial de las zeolitas. (BARRER, 1970) 

 

ADSORCIÓN 

PURIFICACIÓN: 
 Endulzamiento de gases (remoción de  azufre 

del gas natural). 

 Purificación de gases industriales (adsorción 

de CO2 y agua). 

 Anticontaminantes ambientales: Adsorción de 

NOx y SOx provenientes de la combustión de 

gasolinas 

  Eliminación de compuestos orgánicos de 

residuales industriales y aguas  superficiales. 

 Soporte de plaguicidas. 

 

SEPARACIÓN: 
 Parafinas lineales 

de ramificadas.  

 Xileno.  

 Olefinas.  

 

CATALIZADORES Y SOPORTES DE CATALIZADORES 



 Craqueo catalítico.  

 Hidrocraqueo.  

 Hidroisomerización  

 Transformación de metanol en gasolina.  

 Alquilación.  

 Isomerización de aromáticos C8.  

 Polimerización.  

 Síntesis orgánica.  

 Química Inorgánica.  

 

INTERCAMBIO IÓNICO 

 Ablandamiento de aguas industriales y domésticas (remoción de Ca2- y 

Mg2-).  

 Eliminación de iones NH4
+ de aguas servidas.  

 Soporte de fertilizantes y drogas medicinales.  

 Almacenamiento de desechos radioactivos (Cs2+ y Se2+).  

 

 
 

 

 

2.2.3 CLASIFICACIÓN DE LAS ZEOLITAS 

 

Considerando el número de átomos de oxígeno que forman los anillos o poros, 
por los cuales se  accede al espacio intracristalino, hace que se pueda establece una 
clasificación para las zeolitas según se indica en la tabla 2.2. 
Tabla 2.2. Clasificación de las zeolitas respecto al tamaño de los poros. 
 

 
Zeolita 

 
Átomos de 

oxigeno que 
forman la 
abertura 

 
 

Diámetro de poro 

 
 

Ejemplo 

Poro extragrande 18 9 < θ MCM-9, VPI-5 

Poro grande 12 6 < θ < 9 Y,, 

Poro mediano 10 5 < θ < 6 ZSM-5 ZSM-11 

Poro pequeño 8 3 < θ < 5 Eritronita, A 

 
         Con respecto al contenido de silicio, hay una clasificación muy particular, ya 

que hasta ahora se ha logrado tal clasificación sólo para las zeolitas más 



comunes; aquellas que presentan Al y Si en su estructura. De acuerdo a esto se 

pueden dividir según el contenido de silicio en:  

 

 Zeolitas de bajo contenido, en las cuales la relación Si/ Al varia entre 1 y 1,5. 

 Zeolitas de contenido medio, con una relación de Si/ Al igual a 2,5 y 

 Zeolitas de alto contenido, que presentan una relación Si/ Al igual a 10. 

 
La relación Si/Al tiene gran influencia tanto en las propiedades físicas como 

químicas, así como también en la capacidad de intercambio  de la zeolita, dicha 
relación se puede observar en la siguiente tabla 2.3. 
 

 

Tabla 2.3: Clasificación de las zeolitas según el contenido de silicio. 

 

Contenido de 
Silicio 

Relación Si/ Al Tipo de zeolita 

Bajo 10 < Si/ Al < 1,5 A y X 

Intermedio  1,5 < Si/ Al  < 10 Naturales: Eritronita, Chabazita, 
Mordenita. Sintéticas: Y, L 

Alto 10 < Si/ Al  <  ZSM-5 y  ZSM-11 

Silícica Sin Al Silicalita 

 

 

2.2.4 LA ZEOLITA TIPO CANCRINITA  

 

La cancrinita es un mineral perteneciente al grupo feldespatoide debido a su bajo 
contenido en silicio, siendo su relación Si/Al igual a 1, es por naturaleza porosa de 
fórmula química |Na6Ca2(CO3)2.2H2O| [Al6Si6O24]. Algunas características de la misma 
se presentan a continuación: (DYER, 1968) 

 

 Tamaño de Poro: 5,3 -5,6 Ǻ  

 Cristales translúcidos: raramente transparentes. Simetría hexagonal: P63  

 Clivaje perfecto en tres dimensiones: prismático. Fractura: irregular. Dureza:5-6  

 Gravedad específica: 2,25 g/cm3  

 Colores en los que se puede conseguir: blanco, rosado, azul, naranja, amarillo.  

 Raya: blanca.  



 
La cancrinita, por poseer estructuras anchas y abiertas, permite que los iones 

puedan ser incorporados permitiendo el intercambio de los mismos. (LINDER, 1996) 
  
Puede ser sintetizada a través de la preparación de geles que contengan aniones 

tales como: S2O3
2-, S2-, MnO4

2-, MoO4
2-, WO4

2-, NO3
-, CO3

2-, SO4
2- y N3

-. (MORTIER, 
1978) 

Además se pueden preparar geles de cationes en medio alcalinos que contengan 
no sólo sodio sino combinaciones de otros elementos como: litio, cesio, hierro y el 
selenio. (GIANNETTO, 2000) 

 
2.2.4.1 ESTRUCTURA DE LA ZEOLITA CANCRINITA 

 
El grupo al cual pertenece la cancrinita se caracteriza por presentar anillos 

paralelos, que se encuentran formados por un tetraedro de SiO4 y AlO4
-, donde los 

átomos de silicio y aluminio se encuentran perfectamente alineados. El tetraedro se 
encuentra unido por las esquinas para formar pequeñas cajas conocidas como cajas ε o 
cajas undecahedrales, formadas por cinco anillos de seis miembros y seis anillos de 
cuatro miembros (figura 2.4), originando una gran caja de doce (12) anillos con canales 
a lo largo de la dirección de la hexagonal, eje C, en secuencia AB-AB (figura2.5), dando 
como resultado un arreglo en pliegue. (HERMELER, 1991) 

Estas cajas se encuentran unidas desde el principio hasta el fin por los anillos 
paralelos (figura 2.6). (LINARES, 2001) 

 
 

 

 
Fig. 2.4 caja ε de la cancrinita.                 Fig. 2.5 Secuencia AB-AB de la cancrinita 
 
 
Fig. 2.6 Estructura de la armazón de la cancrinita: izquierda caja undecaedral o 
caja ε; derecha estructura de una celda vista a  lo largo del eje z. 



 
Por estudios realizados por Hassan, y luego refinados por Burton,  la cancrinita 

pertenece al grupo espacial P63, con las siguientes características de celda: a= 
b=12,6595Å, c = 5,1527 Å y V = 715,15 cm3.  A través de estudios de difracción de 
rayos X realizados a diferentes formas de cancrinita hidratada se sugieren que en 
muchas de las cancrinitas sintetizadas con diversas sales, la mayoría de los poros de la 
estructura se encuentran ocupados por cationes sodio. (GRUNDY, 1982) 

 
Burton10 y colaboradores, a través del  análisis Rietveld de datos obtenidos  por 

difracción de neutrones en polvo y tomando como base estudios previos realizado por 
Hassan, determinaron la presencia de cationes sodio en dos sitios, un sitio I, dentro de 
la caja de la cancrinita carbonatadas  y un sitio II dentro de los poros de la cancrinita 
muy cercanos a los carbonatos (figura 2.7). (BURTON, 1999) 

 
Fig. 2.7 Sitios donde se encuentran ubicados los átomos de Na, Al, Si y O en la 

cancrinita 

 
En la figura 2.8 se puede apreciar como  el  sodio ubicado en el sitio I, se 

encuentra coordinado trigonalmente a tres átomos de oxígeno (O2) cuya distancia 
interatómica es de 2,39 Å y un ángulo O2-Na1-O1 de 114º, muy cercano al reportado 
para un tetraedro, mientras que la distancia a los átomos de O1 es de 2,91 Å;  esta 
distancia son semejantes a las encontradas por Hassan y Yamzin. El sodio se 
encuentra centrado a 0,70 Å por encima del anillo de seis miembros dentro de la caja ε, 
las diferencias encontradas con respecto a trabajos anteriores se debe a la presencia 
de humedad en la muestra estudiada, en la cual la molécula de agua se encuentra 
coordinada al sodio, atrayéndole  ligeramente hacia el plano del anillo de seis 
miembros. (HASSAN, 1996); (YAMZIN, 1982) 
 

 

 

 

 



 

 

Fig. 2.8 Disposición de los átomos de sodio en la estructura de  la cancrinita 

El sitio II, está localizado por debajo del anillo de seis miembros en los poros de 
la cancrinita, el sodio ubicado en este sitio, se encuentra coordinado a tres átomos de 
oxígeno ubicados en los canales de los anillos. Los átomos de oxígeno O3, O4 y O1 se 
encuentran localizados a una distancia de 2,36; 2,43 y 2,48 Å respectivamente de los 
cationes sodio del sitio II, los restantes  átomos de oxígeno se encuentran a 2,93; 2,87 y 
3,49 Å distantes de  los cationes sodio. En la figura 2.8d se muestra la distorsión 
producida cerca del sitio II del anillo de seis miembros, donde hay que recordar que 
algunos cationes en esta posición  se encuentran coordinados a los iones carbonatos 
presentes, como es señalado en la figura 2.8.  

 
Los iones carbonatos se encuentran localizados en el eje c de los canales de la 

estructura junto a los cationes sodio II. Los dos carbonatos se encuentran separados en 
el mismo sitio a lo largo del eje c por sólo 0,9 Å. El modelo P63 asume que los 
carbonatos se encuentran totalmente desordenados, aunque es más probable que 
forme un  complejo ordenamiento de carbonatos y sodios  dentro de los poros de la 
cancrinita. Según, Burton y col, la inclusión de sales puede ser ideal debido a la 
coordinación de los aniones en los poros, especialmente los oxianiones como el 
carbonato. En el centro de los poros, los carbonatos pueden coordinarse con múltiples 
sodios de los sitios II con una distancia de enlace entre 2,3 y 2,5 Å, un rango ideal para 
el enlace Na-O, lo cual explica la dificultad de sintetizar cancrinita sin poros bloqueados. 
(BURTON, 1999) 

 
 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



 

 

Fig. 2.9 (a) Sitio II presenta la posición del 1er carbonato visto perpendicularmente 

al anillo de 6 miembros. (b) Sitio II posición del 2do carbonato visto 

perpendicularmente al anillo de 6 miembros. (c) Sitio II  posición del 1er carbonato 

visto a través del  anillo. (d) Sitio II  posición del 2do carbonato visto a través del  

anillo. 

 

2.2.5 LA ZEOLITA TIPO SODALITA 

 

Este tipo de zeolita puede ser descrita por la fórmula general M8[ABO4]6X2, 
donde M es un catión monovalente, como Na+, Li+ y Ag+.31-32 A y B son especies 
capaces de formar tetraedros (Al y Si)  y X puede ser una variedad de aniones mono y 
divalentes . La estructura está basada en una caja octaédrica truncada formada por la 
unión de átomos de Si y Al enlazada tridimensionalmente. El acceso y la salida a estas 
cajas es controlado por anillos de seis miembros formado por tetraedros de Al y Si, de  
manera que, aunque  átomos  y moléculas  pequeñas, como el  agua, pueden 
atravesarlos por una lenta difusión activada, los aniones son atrapados fuertemente en 
la estructura una vez  que ingresan a ella. La sodalita  más conocida y caracterizada es 
aquella  donde el anión monovalente  está  el centro de la caja β y  coordinado a iones 
sodio, formando aglomerados tetraédricos M4X en la caja β.  

La sodalita natural con calcio, cristaliza en el  sistema cúbico, a0 =  8,87 Å, grupo 

espacial P 4 3n, con una composición de la celda unidad de 6[NaAlSiAlO4].2NaCl;  en la 
cual los ocho sodios son estructuralmente equivalentes y el cloruro está en el centro del 
octaedro truncado. (HASSAN, 1984) 

 
2.2.5.1 ESTRUCTURA DE LA ZEOLITA SODALITA 
   
         La estructura está basada en una caja octaédrica truncada formada por la unión 
de átomos de Si y Al enlazada tridimensionalmente36. Los estos anillos  de seis 
miembros que la forman están unidos siguiendo la secuencia ABCABC….ABC. (Figura 
2.10). En la figura 2.11 se puede observar la disposición tridimensional de las cajas β y 
su vista desde eje c, observándose lo pequeño de sus poros. (OCANTO, 2004) 

 
Fig. 2.10 Secuencia ABC-ABC de la Sodalita 



 
Fig. 2.11 Estructura de la armazón de la sodalita: derecha caja octaédrica 
truncada  o caja β; izq. Estructura de una celda vista a  lo largo del eje z. 

La sodalita es sintetizada  con Na+ como catión de compensación, el cual puede 
ser intercambiado posteriormente por otros iones monovalentes. La incorporación de 
iones divalentes como  Be2+ , Mg2+ y Zn2+ en sustitución del Al3+ produce un incremento 
de la carga negativa  en la estructura la cual es compensada normalmente por  la 
inclusión de Ca2+. 
 
2.2.6 ORIGEN Y SINTESIS DE LA CANCRINITA Y SODALITA  

 
La cancrinita se encuentra casi exclusivamente en rocas intrusivas o plutónicas, 

esto puede deberse a las grandes presiones que se requieren para forzar a entrar los 
grandes iones del carbonato presentes en su estructura. Además de iones carbonato, la 
cancrinita puede contener grandes iones como sulfato. Los yacimientos más 
importantes se encuentran en Canadá y Siberia, los cuales han servido para 
caracterizar dicho mineral.  

 
La cancrinita puede ser sintetizada bajo condiciones similares a la sodalita y la 

formación de una estructura en preferencia a la otra generalmente resulta,  entre otros 
factores, de la simetría y la carga del anión. Aniones con triple eje de rotación como el 
nitrato y el carbonato generalmente propician  la formación de la estructura hexagonal 
de la cancrinita, mientras que iones monoatómicos como el bromuro y aniones con baja 
simetría como el caso del nitrito generan la estructura de la sodalita. Las especies 
tetraédricas, como el sulfato, con simetría cúbica y con tres ejes, pueden producir  
cualquiera de las dos estructuras. Un factor adicional es que  los aniones divalentes 
propician  la formación de la cancrinita, posiblemente debido a la fuerte interacción con 
los cationes produciendo aglomerado de iones con triple simetría, lo cual favorece la 
formación de la estructura hexagonal. Tal comportamiento es visto en el caso de los 
aniones manganato y permanganato: el último forma sodalita y el primero cancrinita. 
Reacciones redox pueden ocurrir en los canales internos de la estructura, y de esta 
manera se puede obtener la cancrinita con permanganato a partir de la oxidación en 
solución de la cancrinita con manganato en su estructura. (MORTIER, 1978) 

 



Los primeros ensayos en la síntesis de esta zeolita tipo cancrinita fueron 
realizados por Barrer y colaboradores. Ellos  estudiaron la influencia del anión en las 
síntesis de la  cancrinita a partir de la caolinita en solución básica a una temperatura de 
80º C y presión autógena, observando que el nitrato, cromato y molibdato promovían la 
formación de esta zeolita. En ausencia de estos aniones se formaba sodalita básica, 
también observaron que se obtenía este último resultado si se utilizaba bromuro o 
perclorato. Como próximo paso, investigaron el proceso de cristalización en presencia  
de dos sales, una fuertemente promotora de sodalita y la otra de cancrinita. En principio 
se esperaba obtener intercrecimientos ordenados y desordenados de estos minerales, 
debido a la secuencia AB de la cancrinita y la secuencia ABC de la sodalita. Sin 
embargo ellos encontraron que las dos zeolitas aparecían en la mezcla en mayor o 
menor proporción según la mezcla de aniones estudiados, pero no encontraron 
evidencias de un intercrecimientos. (BARRER, 1974) 

 
Hermeler estudió la influencia del carbonato en la síntesis de una fase 

intermediaria entre la sodalita y la cancrinita, encontrando  que en ausencia de este 
reactivo y en condiciones relativamente suaves, se formaban dos hidrosodalitas 
dependiendo de la concentración de NaOH y luego de 120 horas de reacción, a una 
concentración de 8 M, coexistían las dos fases. En contraste a estos resultados, al 
agregar carbonato, se producía una nueva fase inclusive a un tiempo de reacción de 2 
horas. Esta  fase pudo corresponder  a una fase intermedia entre la sodalita y la 
cancrinita. La hidrosodalita se obtuvo sólo cuando la concentración de NaOH fue de 16 
M. Bajo condiciones de alta presión y temperatura, se observó la formación tanto  de la 
sodalita básica, la fase intermediaria y la cancrinita; la proporción de cada fase 
dependía  de la concentración de NaOH y Na2CO3. En presencia de Na2CO3, obtuvieron 
cancrinita cuando la concentración de NaOH era  baja, al aumentar la concentración de 
la base se incrementa el número de cristales de la nueva fase intermediaria y es la que 
se obtiene exclusivamente  a 16 M de NaOH.  

 
Esta fase intermediaria fue caracterizada por IR, DRX, encontrándose que 

mientras la estructura de la cancrinita y la sodalita es tridimensional y presentan capas 
regularmente ordenadas, esta fase intermediaria es unidimensional,  y presenta capas 
ligeramente diferentes la cuales están unidas en forma desordenada. (HERMELER, 
1991) 

 
Zheng y colaboradores estudiaron la influencia de la concentración del  

carbonato de sodio en la cristalización de aluminosilicatos, para  esto partieron de un 
licor sintético semejante al utilizando en el proceso Bayer. Sus resultados demostraron 
que entre 90º y 160º C, la cancrinita era la fase estable y a ambas temperaturas la 
sodalita se transforma a cancrinita. Con el aumento de la concentración de carbonato 
se observaba una disminución de la velocidad de formación de la cancrinita a partir de 
la sodalita y la solubilidad de estos sólidos también disminuía. (ZHENG, 1997) 
   

Hackbarth y colaboradores, realizaron la síntesis y el estudio de la estructura 
cristalina de la cancrinita obtenida a partir de la caolinita impregnada con dos geles: uno 
de Na2CO3 y otro de NaOH, sometido a presión autógena, con un tiempo de reacción 



de 45 horas y temperaturas entre 80 y 200°C. Los resultados mostraron que la síntesis 
de cancrinitas puras con carbonatos en su interior es mucho más difícil que la 
cristalización de otras cancrinitas con otros aniones diferentes al carbonato, 
especialmente bajo condiciones medias de reacción (temperatura de 80°C). Pequeñas 
desviaciones en las concentraciones de hidróxido y carbonato en gel de reacción, 
conduce a fases mixtas entre la cancrinita y la sodalita. Los autores concluyeron que la 
obtención de cancrinita a bajas temperaturas no es posible bajo estas condiciones. 
(HACKBARTH, 1999) 

    
Buhl y colaboradores, por su parte trabajaron  en la cristalización hidrotérmica del 

nitrato de cancrinita, usando la transformación alcalina de la zeolita A y X a una   
temperatura  de  80º C. Para ello, utilizaron soluciones diluidas  y concentradas de 
NaOH, las cuales, se añadieron y mezclaron con altas cantidades de nitrato de sodio 
como agente estructurante directo. La transformación de la zeolita en nitrato de 
cancrinita se realizó en la primera etapa de las reacciones en tiempos de hasta 48 
horas. Una rápida y total transformación de la zeolita X en una fase de cancrinita pura, 
se pudo establecer en la mayoría de los experimentos, independientemente de la 
alcalinidad, a diferencia de la velocidad en la conversión de la zeolita A en condiciones 
de baja alcalinidad, la cual fue bastante baja y estuvo acompañada de la 
cocristalización de la sodalita, así como de una fase intermedia entre los dos tipos de 
estructuras. Los resultados indicaron un mecanismo de reacción más controlado 
cinéticamente para transformar zeolita A bajo estas condiciones. (BUHL, 2001) 

 
En estudios realizados por Linares, se  modificó la zeolita X con geles de NaOH y 

Na2CO3,  Al(NO3)3 y/o Mg(NO3)2, usando tres veces el volumen correspondiente a la 
humedad incipiente de la zeolita. Los parámetros de la síntesis tales como tiempo de 
cristalización (16 h) temperatura (80°C) y presión (presión autógena) fueron altamente 
reducidos por este procedimiento comparado con métodos de síntesis reportado en 
trabajos  previo. XRD, FTIR, TGA, SEM, área superficial y análisis químico confirmaron 
la síntesis de la cancrinita a partir de la zeolita X. Fue observada una cristalinidad de un 
80 %. No se detectó   ninguna fase diferente a la de la cancrinita. El uso de sales de 
Mg, Al o la mezcla de ambos metales condujo a la cancrinita con porcentajes diferentes 
de carbonato y nitrato. (LINARES, 2001) 

 
A diferencia de los estudios efectuados por Barrer y colaboradores, pocos 

investigadores han mostrado interés en combinar en forma metódica,  cargas de 
aniones en los geles de reacción y determinar concentraciones límites, que favorezca 
como se explicó anteriormente, la formación de cancrinita o sodalita o una única zeolita  
con ambos  aniones incorporados. 

 
2.2.7. TRATAMIENTO DE LOS DESECHOS LIQUIDOS 
   
         En la actualidad los principales hidrográficos de América Latina tienen problemas 
de contaminación química y biológica, existiendo casos de cursos de agua 
biológicamente muertos (totalmente carente de oxigeno disuelto). Un cuerpo receptor 



se contamina cuando el vertido de desechos o efluentes líquidos perjudica la calidad del 
agua o perturba su equilibrio ecológico natural. 

Los contaminantes perjudiciales son microorganismos patógenos, materia 
orgánica, nutrientes (nitrógeno y fósforo), substancias toxicas, color, espuma, calor y 
materiales radioactivos. La contaminación de los recursos hídricos puede ser 
consecuencia directa del vertido de aguas cloacales o de efluentes industriales (fuentes 
puntuales), o consecuencia indirecta de la contaminación del aire y de los suelos 
agrícolas y urbanos (fuentes no puntuales). La gravedad de la contaminación depende 
de la calidad del cuerpo receptor, de la carga contaminante de las descargas y de la 
densidad de las fuentes de vertido. 
  

La Ley 836/80 del Código Sanitario prohíbe el vertido de desechos domésticos, 
urbanos e industriales en la atmosfera y cursos de agua. 
  

En el Artículo 66 y 67 se establece que queda prohibida toda acción que 
deteriore el medio natural, disminuyendo su calidad o tomándolo riesgoso para la salud. 
De igual manera el ministerio determinara los límites de tolerancia para la emisión o 
descarga de contaminantes o poluidores en la atmosfera, el agua y el suelo y 
establecerá las normas a que deben ajustarse las actividades laborales, industriales, 
comerciales y del transporte, para preservar el ambiente de deterioro. 

 
 La Resolución 222/02 establece el Padrón de Calidad de las Aguas en el 
Territorio Nacional de la Secretaria del ambiente establece la clasificación de las aguas 
naturales de todo el Territorio Nacional en cuatro clases según sus usos 
preponderantes. Para cada clase establece los niveles de tratamiento para 
abastecimiento público y los limites y/o condiciones físico-químicas y biológicas.  
  

El artículo 7 de esta resolución establece los parámetros para descarga de efluentes 
en los cuerpos de agua: “los efluentes de cualquier fuente poluidora solamente podrán 
ser alcanzados, directa e indirectamente, en los cuerpos de las aguas obedeciendo las 
siguientes condiciones y los criterios establecidos en la clasificación del cuerpo 
receptor: 

 

a) pH entre 5 a 9. 

b) DBO5,20°c, inferior a 50 mg/L. 

c) DQO, inferior a 150mg/L. 

d) Temperatura, inferior a 40°C, siendo que la elevación de temperatura del cuerpo 

receptor no deberá exceder a 3°C. 

e) Materias sediméntales, hasta 1mL/L, en test de 1 hora Cono Imhoff. 

f) Régimen de lanzamiento con caudal máximo de hasta 1,5 veces a razón media 

del periodo crítico. 

g) Aceites y grasas. 



- Aceites minerales hasta 20 mg/L 

- Aceites vegetales y grasas animales hasta 50 mg/L 

h) Ausencia de materias flotantes. 

i) Valores máximos admisibles en las siguientes sustancias (mg/L): amonio 5,0 N; 

arsénico 0,5 A; bario 5,0; boro 5,0; cadmio 0,2; cianatos 0,2; plomo 0,5; cobre 

1,0; cromo hexavalente 0,5; cromo trivalente 2,0; estaño 4,0; índice de fenoles 

0,5 C6H5OH; hierro soluble 15, manganeso soluble 1,0; mercurio total 0,01; níquel 

2,0; Plata 0,1; selenio 0,05; sulfatos 0,05; zinc 5,0 nitrógeno total 40; fósforo total 

4; coliformes fecales 4000 NMP/100 mL; compuestos xenobióticos que causan 

toxicidad según criterios de la SEAM: límites establecidos internacionalmente. 

(GACETA OFICIAL, N° 5021, 1995) 

 
2.2.7. CONTAMINACIÓN DEL AGUA 
 

Incorporación al agua de materias extrañas, como microorganismos, productos 
químicos, residuos industriales y de otros tipos, o aguas residuales. Estas materias 
deterioran la calidad del agua y la hacen inútil para los usos pretendidos.  

2.2.7.1 Principales contaminantes  

Los principales contaminantes del agua son los siguientes:  

Aguas residuales y otros residuos que demandan oxígeno (en su mayor parte materia 

orgánica, cuya descomposición produce la desoxigenación del agua). 

Agentes infecciosos. 

 Los nutrientes vegetales que pueden estimular el crecimiento de las plantas 

acuáticas. Éstas,  a su vez, interfieren con los usos a los que se destina el agua y, al 

descomponerse, agotan el oxígeno disuelto y producen olores desagradables. Los 

productos químicos, incluyendo los pesticidas, diversos productos industriales, las 

sustancias tensioactivas contenidas en los detergentes, y los productos de la 

descomposición de otros compuestos orgánicos.   

 

El petróleo, especialmente el procedente de los vertidos accidentales. Minerales 
inorgánicos y compuestos químicos. Los sedimentos formados por partículas del suelo 
y minerales arrastrados por las tormentas y escorrentías desde las tierras de cultivo, los 
suelos sin protección, las explotaciones mineras, las carreteras y los derribos urbanos. 



Las sustancias radioactivas procedentes de los residuos producidos por la minería y el 
refinado del uranio y el torio, las centrales nucleares y el uso industrial, médico y 
científico de materiales radiactivos.  

El calor también puede ser considerado un contaminante cuando el vertido del 

agua empleada para la refrigeración de las fábricas y las centrales energéticas hace 

subir la temperatura del agua de la que se abastecen. (RIVAS, 2001) 

2.2.7.2 Efectos de la contaminación del agua  

Los efectos de la contaminación del agua incluyen los que afectan a la salud 

humana. La presencia de nitratos (sales del ácido nítrico) en el agua potable puede 

producir una enfermedad infantil que en ocasiones es mortal. El cadmio presente en los 

fertilizantes derivados del cieno o lodo puede ser absorbido por las cosechas; de ser 

ingerido en cantidad suficiente, el metal puede producir un trastorno diarreico agudo, 

así como lesiones en el hígado y los riñones. Hace tiempo que se conoce o se 

sospecha de la peligrosidad de sustancias inorgánicas, como el mercurio, el arsénico y 

el plomo. (RIVAS, 2001) 

 

   Cualquier descarga de aguas residuales afecta en alguna manera la calidad de 
agua de la fuente o cuerpo receptor. Sin embargo, se puede decir que estas descargas 
contaminan solo cuando introducen condiciones o características que hacen que no 
apta para el uso propuesto de la fuente receptora.  
 

Las características y variaciones de las descargas de aguas residuales al 
sistema de alcantarillado están dadas por las diferencias en las costumbres de la 
comunidad aportante, el régimen de operación de las industrias servidas, el clima etc. 
Estos caudales varían ampliamente durante el año, cambian de un día a otro y fluctúan 
de una hora a otra. Estas variaciones deben de tomarse en cuenta. 

 
 Las leyes que regulan las normas para la clasificación y el control de la calidad 

de los cuerpos de agua y vertidos o efluentes líquidos se encuentran en la gaceta oficial 
y varían según el lugar de procedencia de los efluentes y el lugar de destino. El objetivo 
es establecer las características de las aguas que se van a descargar a los cuerpos de 
agua, con la finalidad de garantizar que las mismas no afecten gravemente dicho 
recurso. (SAWYER, 2001) 

 
 
 
 
 
 



 
 
 
 
CAPITULO III. MARCO METODOLÓGICO 

En este capítulo, se presenta la metodología empleada así como el seguimiento de los 
pasos lógicos y secuenciales, basados en los procedimientos y técnicas que permiten 
evaluar los objetivos planteados. A continuación se presenta la metodología a emplear 
en cada uno de los objetivos planteados. 
 
Según los objetivos planteados, la investigación de acuerdo a la estrategia 
metodológica es del tipo experimental y de acuerdo al nivel de profundidad es del tipo 
diagnostica ya que consiste en someter la síntesis de las zeolitas a distintas 
condiciones de concentración y relación másica de los aniones que se utilizan en ella a 
fin de estudiar la influencia de estas condiciones en los productos obtenidos con la 
síntesis. Finalmente se obtienen una combinación de variables las cuales son 
controladas así como también las condiciones a las cuales se desea realizar la síntesis.  
 

Para el desarrollo sistemático de la investigación (DSI), se plantean las 
siguientes  fases del experimento: 

 

 Selección del par aniónico con el que se van a trabajar en la síntesis. 

 Síntesis de las zeolitas bajo distintas condiciones básicas y a diferentes  

relaciones másicas. 

 Caracterización y tratamiento de las aguas de residuo obtenidas en la 

neutralización de los sólidos sintetizados 

 Caracterización de los sólidos obtenidos con distintas técnicas analíticas 

tales como: difracción de rayos X (DRX), espectroscopia infrarrojo (IR-

TF), los cuales nos aporta información de las características de los 

productos obtenidos. 

 
 
 
3.1 SÍNTESIS DE LA ZEOLITA TIPO CANCRINITA-SODALITA A PARTIR DE LAS 
MEZCLAS DE ANIONES: -   y  -  

 
La técnica seguida para la síntesis de los sólidos, se basó en la impregnación de 

la zeolita X tipo faujasita, con una solución de dos sales aniónicas, previamente 
mezclada con concentraciones diferentes hidróxido de sodio  y a distintas relaciones 
másicas de los aniones directores. 



3.1.1- Reactivos empleados. 

En la tabla  3.1 se describen los reactivos utilizados en la síntesis de la sodalita. 

Tabla 3.1: Reactivos empleados en la síntesis de la zeolita X 

Reactivos  Pureza (%) Procedencia 

Zeolita x Grado 548 10A Grace Davinson 

NaOH 99 LABOQG REAGENTS 

Na2SO4 99 RIEDEL DE HAËDN AG 

Na2SO3 95 RIEDEL DE HAËDN AG 

Na2ClO3 99 RIEDEL DE HAËDN AG 

NaH2PO4 99 MERCK 

 

3.1.2.- Preparación de soluciones 
 

Se prepararán soluciones de diferentes relaciones porcentuales en peso de cada 
sal, disueltos en 10 mL de agua, tal como se muestra en la tabla 3.2 
 
 
 
 

Tabla 3.2: Porcentaje en peso de cada anión. 

 

Tipos de Aniones Porcentaje en peso de cada sal 

A - 0 25 50 75 100 

B- 100 5 50 25 0 

 
A-: sulfato de sodio o fosfato de sodio. 
B-: anión clorato de sodio o sulfito de sodio. 
 
Se trabaja con 2 pares de aniones: sulfato-clorato y fosfato-sulfito, para los cuales se 
hacen mezclas de la siguiente manera: 
 

Tabla 3.3 Cantidad en gramos para cada porcentaje en peso del par  
Sulfato – Clorato 

 

Anión 0 % Peso 25 % Peso 50 % Peso 75 % Peso 100 % Peso 



SO4
-2 

(Sulfato) 
0,000 g 0,375 g 0,750 g 1,125 g 1,500 g 

ClO3
- 

(Clorato) 
1,500 g 1,125 g 0,750 g 0,375 g 0,000 g 

 

 La cantidad total de gramos es de 1,500 g. 

 Si son hidratados se pesa un poco más para incluir el agua. 

 
Se pesaron cantidades conocidas de hidróxido de sodio, a fin de obtener 

soluciones a concentraciones 8, 10 y 16 M, necesarias para realizar cada sistema a 
estudiar. A diferencia de la metodología empleada en trabajos anteriores realizado por 
Linares y colaboradores, basados en la preparación de geles para la síntesis 
desarrollada, en este caso, realizará una mezcla de aniones in situ, en medio básico 
establecido, con el fin de evitar la pérdida de masa. 

 
 
 

La nomenclatura a utilizar será: 
 

(A/B)x
. yA   donde: A: anión sulfato o sulfito. 

      B: anión clorato o fosfato. 
      x : concentración de hidróxido de sodio 
      y: % en la mezcla aniónica de la sal A. 
 
3.1.3.-Síntesis de los sólidos 
 

a) Se pulverizó finamente 1 gramo de zeolita X. con la cual se impregnó la mezcla 

de aniones preparada en medio básico.(Tabla 3.3) 

b) Una vez impregnada la zeolita X, fue colocada en la estufa a 80 C, por 168 

horas a presión autógena para los sólidos cuya mezcla aniónica era de sulfato-

clorato. 

c) Se retiró la muestra de la estufa y se dejo enfriar a  temperatura ambiente. 

Posteriormente se lavó con abundante agua destilada hasta  un pH cercano a 

7,0. 

d) Seguidamente se llevó nuevamente a la estufa por 18  horas a 80 C, para su 

secado. 

e) Los sólidos obtenidos fueron caracterizados por difracción de rayos X (DRX) y 

espectroscopia de infrarrojo (IR-TF). 

 



Para la síntesis con el par aniónico sulfito – fosfato se realizaron los pasos 
anteriores, pero con un tiempo de reacción de 240 horas.  

 
3.2.- CARACTERIZACIÓN DE LOS SÓLIDOS. 
 
         Los sólidos sintetizados fueron caracterizados a través de las siguientes técnicas: 
 Espectroscopia de infrarrojo (IR-FT). 

 Difracción de rayos X. 

 
3.2.1.- Espectroscopia de Infrarrojo (IR-FT) 
 
 La espectroscopia de infrarrojo permite determinar la presencia de ciertos grupos 
funcionales, para que esto suceda debe de cumplirse con dos condiciones 
fundamentales: primero, la energía de radiación debe coincidir con la diferencia de 
energía entre los estados excitados y el estado normal de las moléculas. La molécula 
absorberá entonces la radiante aumentando su vibración natural; en segundo lugar, la 
vibración debe ir acompañada de un cambio en el momento dipolar eléctrico. La 
espectroscopia de infrarrojo implica movimientos de torsión, flexión, rotación y vibración 
de los átomos en una molécula. 
 
 Todos los enlaces de la molécula van a sufrir transiciones vibracionales, cada una 
con una frecuencia determinada y característica, y cada una de estas transiciones va a 
provocar una banda de absorción. El espectro Infrarrojo va a registrar todas esas 
bandas de absorción. 
 
 La complejidad de un espectro IR permite su uso para identificar sustancias ya 
que se transforma en una especie de “huella digital” del compuesto.  
 
 La muestra que va a ser analizada en el espectro infrarrojo, se prepara 
homogenizando el sólido en bromuro de potasio (KBr), para formar una pastilla 
aplicando presión de vacio de aproximadamente 4 psi. La pastilla es analizada en un 
espectrofotómetro de Infrarrojo marca SHIMADZU. La muestra se corre en absorbancia 
con una longitud de onda que va de 4000 a 250 cm-1. 
 

3.2.2.- Difracción de rayos X (DRX):  
 

 La difracción de rayos, es una técnica de análisis textural y estructural, la cual se 
utiliza para identificar la naturaleza de las fases presentes en el sólido, monitorear la 
cinética de transformaciones másicas y para estimar de manera precisa la forma y 
diámetro promedio de los cristales. 
         En la mayoría de los casos siempre es posible obtener un patrón característico de 
rayos X de una sustancia, lo que constituye su huella distintiva. Esto permite su 
identificación en estado puro o como parte constituyente de una muestra. Las zeolitas 
son sólidos cristalinos, ellas presentan patrones de difracción  de rayos X 
característicos, los cuales pueden ser utilizados para obtener resultados cualitativo y 
cuantitativo. 



 Cualitativo: sirve para identificar la zeolita y detectar la existencia de 

otras formas cristalinas. 

 Cuantitativo: sirve para determinar el grado de pureza y/o 

cristalinidad y los parámetros de la celda unitaria. También se 

pueden determinar las fases zeolíticas y no zeolíticas. 

          
  El fenómeno de difracción de rayos X es seguida por la Ley de Braga, la cual 
esta determinada por la siguiente ecuación: 

Λ = 2d (h,k,l) sen θ  
Donde:  
Λ = longitud de onda (Aº). 
Θ = ángulo de difracción. 
d =  espaciamiento interplanar. 
(h,k,l) = índice de Millar. 
 
         El método permite conocer la estructura cristalina de los sólidos sintetizados y 
determinar si hubo cambios  posibles en el patrón de difracción de los sólidos 
modificados. 
 

Las muestras se prepararon siguiendo la técnica del polvo, el cual consiste en 
colocar el polvo finamente dividido en un portamuestras adecuado, posteriormente se 
hace pasar el  rayo de luz  proveniente de un tubo de cobre. Para ello, se utilizó un 
difractómetro SIEMENS (D500S), operado en las siguientes condiciones: 

 
 
 Radiación de Cobre: CuK (α), λ:1.542 Ǻ 

 Voltaje: 30 Kv 

    Intensidad de corriente: 20 mA 

 Velocidad de goniómetro: 2° (2θ/min) 

Los difractogramas se tomaron entre 5º y 80º (2θ)  
 

3.3 CARACTERIZACIÓN DE LAS AGUAS RESIDUALES. 

 La técnica seguida para la caracterización de las aguas de residuo obtenidas en 
la etapa de neutralización de los sólidos sintetizados, se basa en el Standard methods, 
para la determinación de las concentraciones de sulfato, sulfito y fosfatos en dichas 
aguas. 

3.3.1 Equipo utilizado 

pH metro digital 



Consiste en un potenciómetro, un electrodo de vidrio, un electrodo de referencia, 
y un compensador de temperatura. Se completa un circuito a través del potenciómetro 
cuando los electrodos son sumergidos en la muestra. Por ser digitales aumentan su 
precisión ya que dan resultados en pequeñas escalas y son capaces de percibir 
pequeñas variaciones de pH.  

Espectrofotómetro de UV- Visible 

En espectroscopia de UV-Visible se irradia con luz de energía suficiente como 
para provocar transiciones electrónicas, es decir promover un electrón desde un orbital 
de baja energía a uno vacante de alta energía. Las transiciones más favorecidas son 
entre el orbital ocupado de energía más alta (HOMO) y el orbital desocupado de 
energía más baja (LUMO). 

El espectrómetro UV-Visible registra las longitudes de onda donde se registra 
absorción y cuantifica la absorción. El espectro se registra como Absorbancia (A) vs. 
Longitud de onda (λ). Las bandas del espectro UV son anchas porque incluyen la 
estructura fina de transiciones vibracionales y rotacionales de menor energía. La zona 
de longitudes de onda que se registra en un espectro UV- Vis es entre 200 y 800 nm. 

Para cuantificar la concentración de una muestra por UV-Visible se utiliza la Ley 
de Beer: 

Ley de Beer:    A = ε c l  

Donde:  

A: absorbancia 

ε: coeficiente de extinción (característico de cada sustancia) 

l: largo del paso de la cuba (cm) 

c: concentración (moles/L)  

3.3.2 Medición del pH 

 Con el uso de un pHmetro digital se determina el pH de las aguas de residuo 

según las normas ASTM. (Electrometric Standard Methods for the examination of water 

and wastewater. Método 4500H+B 
 
APHA-AWWA_WEF 20 TH edition 1998). 

3.3.3 Determinación de fosfato por colorimetría (Método colorimétrico) 

 Este método se aplica a la determinación de fosforo inorgánico. Se basa en la 

reacción en medio ácido entre el anión de fosfato y el molibdato amónico en presencia 

de cloruro estañoso, para generar ácido fosfomolíbdico, generando una coloración azul 



debido al molibdato y susceptible de determinación colorimétrica. (Standard Methods for 

the examination of water and wastewater. Método 4500-P-D – PO
4

-3 
APHA-

AWWA_WEF 20 TH edition 1998). 

 

 

3.3.3.1 Calibración 

 Se prepararon patrones de 0 a 2 mg de fosfato a partir de una muestra madre de 

fosfato anhídrido de potasio (KH2PO4) de las muestras patrones en el 

espectrofotómetro de UV visible. 

 A partir de los datos de absorbancia obtenidos se preparó la curva de calibración.  

3.3.3.2 Ensayo 

 A  25 mL de la muestra de problema se agregaron tres gotas de fenolftaleína la 

cual se tornó rosada.  

 Se agregó ácido nítrico concentrado a la muestra problema hasta que se 

desapareciera el color rosado y se volviera incolora. 

 Mezclando vigorosamente se agregó 1mL de reactivo de molibdato de amonio. 

 Se agregaron tres gotas de reactivo de cloruro de estaño. 

 Luego de 10 minutos se midió la absorbancia de la muestra problema en el 

espectrofotómetro de UV-Visible. 

Expresión de resultados  

De la curva de calibración, en la cual la absorbancia está en función de la 
concentración, se entra en la curva con absorbancia y se lee el valor de concentración 
correspondiente a dicha absorbancia medida.  

3.3.4 Determinación de sulfatos por el método de turbimétrico    



 Este método de medición de sulfatos se basa en que el sulfato de bario formado 

después de la adición de cloruro de bario a una muestra tiende a precipitarse en forma 

coloidal, y que esta tendencia aumenta en presencia de una solución buffer ácida. 

Estandarizando el procedimiento utilizado para producir la suspensión coloidal, es 

posible obtener resultados cuantitativos aceptables para muchos fines. Se mide la 

absorbancia de la suspensión de sulfato de barrio en el fotómetro de UV visible, y la 

concentración de sulfato es determinada por comparación de una curva de calibración.  

(Standard Methods for the examination of water and wastewater. Método 4500 – SO
4

-2 
E 

APHA-AWWA_WEF 20 TH edition 1998). 

 

3.3.4.1 Calibración 

 Se diluyó 10,4 mL de ácido sulfúrico 0,02 N en 100 mL de agua destilada. 

 Se prepararon soluciones de 5, 10, 20, 30, 40 ppm 

 Se midió la absorbancia de las muestras patrones en el espectrofotómetro de UV 

visible. 

 A partir de los datos de absorbancia obtenidos se preparó la curva de calibración.  

3.3.4.2 Preparación del buffer 

 En un matraz aforado de 1L se disolvieron 30 g. de cloruro de magnesio 

(MgCl2.6H2O), 5 g. de acetato de sodio(CH3COONa.3H2O), 1,0 g. de nitrato de 

potasio (KNO3) y 20 mL de ácido acético (CH3COOH) al 99% en 500 mL de agua 

destilada, se agitó bien y luego se aforó hasta llegar a 1L. 

3.3.4.3 Ensayo 

 A 10 mL de la muestra problema se le agregaron 2 mL de solución buffer, se 

agitó por 5 minutos. 

 Mientras se agitaba, se agregaron 0,15 g de cloruro de bario y se prolongo la 

agitación por 1 minuto. 



 Luego de 5 minutos se midió la absorbancia de la muestra problema en el 

espectrofotómetro de UV-Visible. 

Expresión de resultados  

De la curva de calibración, en la cual la absorbancia está en función de la 
concentración, se entra en la curva con absorbancia y se lee el valor de concentración 
correspondiente a dicha absorbancia medida.  

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
CAPITULO IV. ANALISIS DE RESULTADOS 
En este capítulo, se presentan los resultados y análisis de los mismos, que ayudan al 
alcance de los objetivos planteados para llevar a cabo la presente investigación. 

 
4.1 ANALISIS DE LOS RESULTADOS POR ESPECTROSCOPIA DE INFRARROJO 

(IR-TF) 
 A continuación se muestran los espectros de IR (Figura 4.1 – 4.6) referente a la 
transformación de la zeolita X bajo las condiciones de síntesis antes descritas. En ellos 
se aprecia la variación las bandas características de la zeolita X hasta formar el sólido 
de interés (cancrinita o sodalita), dependiendo del par aniónico empleado, su 
concentración y basicidad del medio. La tabla 4.1, indica las bandas IR típicas de la 



zeolita X, la tabla 4.2, las bandas caracteisticas de la cancrinita y en la tabla 4.3, las 
bandas de la clorosodalita. 
 

Tabla 4.1. Bandas IR características de la zeolita X. (GIANNETO, 2000) 
 

 

Tomando como base la correlación FKS (3) las vibraciones estructurales de las 
zeolitas pueden clasificarse en: 

 Vibraciones internas de tetraedros TO4 o unidades primarias de 

construcción de la zeolita, que son insensibles a las modificaciones 

estructurales. 

 Vibraciones principalmente relacionadas a enlaces en tetraedros, los 

cuales son sensibles a la topología estructural y a la presencia de 

agregados de tetraedros simétricos. Es importante enfatizar que no se 

asignan vibraciones individuales para los grupos SiO4 o AlO4
-. Las 

vibraciones se asignan a los grupos TO4 y a las vibraciones T-O, de forma 

tal que las frecuencias de vibración representan un promedio de la 

composición Sílice/Aluminio y de las características del enlace central T. 

La zeolita X de partida y los sólidos obtenidos, en especial las cancrinitas 
sintetizadas, tienen en común tres bandas bien definidas y de gran intensidad, 
correspondientes a agua, grupos hidroxilos y vibración simétrica T-O-T. Al igual que 
esta ultima zeolita, la sodalita también presenta bandas características, las cuales 
representan estiramiento simétrico y asimétrico, y vibración simétrica T-O-T, así como el 
agua y grupo hidroxilo, que son comunes con las presentadas en las zeolitas tipo 
cancrinita y la zeolita X. 

Los sólidos obtenidos fueron analizados por la técnica de IR a fin de seguir la 
transformación de la zeolita X al sólido de interés: cancrinita o sodalita.  

 

Sólido  Grupo funcional Longitud de onda (cm-1) 

 
 

Zeolita X 

Enlace T-O 500-420 

Estiramiento asimétrico  1250-950 

Estiramiento simétrico 950-650 

Doble anillo C6 650-500 

Poro (12 R) 420-300 



 
 

 
 

4.1.1 ANÁLISIS DEL PAR ANIÓNICO: SULFATO-CLORATO 
 

Figura 4.1. Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico  
         SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 8 M. 
          Tiempo de reacción: 168 horas. 
 



Observando los espectros IR de los sólidos para la concentración de hidróxido de 
sodio 8 M, con un tiempo de reacción de  168 horas, donde sólo existe clorato en el gel 
de reacción, se distingue la transformación de la zeolita X a una posible sodalita 
apareciendo las bandas entre 600 y 720 cm-1. Flanigen indica que la presencia de una 
banda  aproximadamente a 560 cm-1 es característica de la zeolita X, la ausencia de 
esta última banda en los sólidos sintetizados a la concentración de NaOH 8 M nos 
indica que efectivamente hubo transformación de la zeolita X  a cloratosodalita  

Según Weller, el clorato favorece la formación de sodalita, especies tetraédricas 
como el sulfato favorecen la aparición de la zeolita tipo  cancrinita. Asimismo, el autor  
reporta que el anión sulfato dirige a la formación tanto de cancrinita como a sodalita, 
con  preferencia a la  cancrinita bajo ciertas condiciones hidrotérmicas, Se ha 
observado que bajo calentamiento, este último sólido, genera la fase 
termodinámicamente más estable, la sodalita, la cual se identifica por la pérdida de las 
bandas a 1100, 1035, 1008, 762, 690, 630 y 560 cm-1, características de la cancrinita y 
apareciendo bandas a 727, 699 y 657 cm-1 como indicador de la formación de sodalita. 
(WELLER, 2000) 

En la figura de 4.1  para 100% sulfato, se observa nuevamente la desaparición 
de las bandas de la zeolita X en el intervalo de los 700-500 cm-1. y la aparición de 
bandas características de la estructura de la cancrinita asignadas a las vibraciones 
simétricas y asimétricas de los enlaces T-O-T en la misma región (661, 623, y 575 cm-1) 
las cuales son señales inequívocas  de transformación hacia la formación de cancrinita 
cuando en el gel de reacción está solamente presente el anión sulfato; además la 
aparición de una banda alrededor de 1150 cm-1 la cual ha sido asignada  al anión  
sulfato en la estructura de las zeolitas, nos confirman que se logró la síntesis de la  
sulfatocancrinita . (ARMSTRONG, 2000) 

 
 

 



 
Figura 4.2. Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico          
                  SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 10 M 
        Tiempo de reacción: 168 horas. 

En la figura 4.2, igualmente se observa la desaparición de la banda característica de la 
zeolita X a 560 cm-1, para cada uno de los porcentajes de los aniones en solución, la 
ausencia de esta banda en los sólidos sintetizados a la concentración de NaOH 10 M 
nos indica que efectivamente hubo transformación de la zeolita X. 



 De igual manera, cuando solo hay clorato en el gel de reacción, se observa la 
transformación a cloratosodalita, según se compara con el espectro de la 
bromosodalita.  

Así, cuando se aumenta el porcentaje de sulfato en el gel de reacción, las 
bandas de la cloratosodalita van cambiando, hasta desaparecer, para 100% sulfato, el 
espectro es el de una cancrinita, comparada con la referencia de la cancrinita nitrada. 

Para esta concentración de base, se observa mejor definición de las bandas en 
los espectros, de igual manera, se distingue el papel que juega cada anión para la 
formación de un sólido en particular, siendo el clorato promotor de la formación de la 
zeolita tipo sodalita, y el sulfato director de la formación de la zeolita tipo cancrinita. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 



 
Figura 4.3. Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico          
                  SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 16 M 
        Tiempo de reacción: 168 horas. 
  

En la figura 4.3, nuevamente se observa la desaparición de la banda característica de la 
zeolita X a 560 cm-1, para cada uno de los porcentajes de los aniones en solución, la 
ausencia de esta banda en los sólidos sintetizados a la concentración de NaOH 16 M 
nos indica que efectivamente hubo transformación de la zeolita X. 



 Para 0% sulfato se observa la transformación a cloratosodalita, así hasta la 
concentración de 50% sulfato, cuando solo hay sulfato en el gel de reacción se observa 
la formación a sulfato cancrinita, la aparición de la banda a 1150 cm-1 indica la oclusión 
del sulfato en los sólidos sintetizados, según lo reportado por Armstrong en su 
bibliografía. 

Cuando en el gel de reacción están presentes ambos iones bajo estudio, existe 
una competencia entre ellos hacia la formación de sodalita o cancrinita según el anión 
presente; observándose que independientemente de la concentración de base utilizada 
y el porcentaje de clorato se  favorece la transformación de la zeolita X a 
cloratosodalita, siendo el clorato quien dirige la síntesis ya que no aparece la banda 
característica a 1150 cm-1, la cual es asignada por Armstrong3 al sulfato en   la sodalita 
y a  cancrinita. Sin embargo, se debe aclarar, que para los porcentaje de 75% en 
clorato y en presencia de una concentración 10 y 16 M, la definición de las bandas no 
es muy clara. Su elucidación definitiva será discutida en la sección correspondiente de 
rayos X.  

En estas síntesis, el papel del hidróxido es el de disgregar  los enlaces de la 
zeolita X para formar los aluminatos y silicatos reactivos; es bien sabido que a altas 
concentraciones de base se favorece la estructura de la sodalita23. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
4.1.2 ANÁLISIS DEL PAR ANIÓNICO: SULFITO-FOSFATO 



 
Figura 4.4. Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico          

                  SO3
-2/PO4

-3 de (0-100% en SO3
-2) a una concentración de NaOH 8M. 

       Tiempo de reacción: 240 horas. 
 
En los espectros IR, de la figura 4.4 , en donde sólo existe fosfato (0% sulfito) en 

el gel de reacción se puede observar poca definición de las bandas del producto 
obtenido, pero como se mencionó anteriormente la ausencia de la banda asignada a la 
zeolita X a 560 cm-1, en estos espectros, es indicativo de la transformación de la misma.  

 



En el caso de 100% sulfito en el gel de reacción, se observa claramente que para 
las condiciones de síntesis empleadas se forma la sulfitocancrinita ya que desaparece 
la banda de 560 cm-1 característica como se había mencionado antes de la zeolita X y 
aparecen bandas entre 500 y 700 cm-1 las cuales indican la transformación a cancrinita. 

En cuanto a la mezcla de estos aniones se observa que independientemente del  
porcentaje de fosfato en el medio de reacción se forma la sulfitocancrinita. En este 
caso, la presencia del fosfato no ejerce ningún tipo de influencia sobre la formación, por 
lo menos a concentraciones iguales o superiores a 25% de sulfito. Por otra  parte, la 
concentración de NaOH, cuando el anión  sulfito está presente en el gel de reacción,  
pareciera que actúa únicamente para disolver los enlaces del material de partida ya que 
el sulfito, bajo estas condiciones experimentales, es el que promueve la formación de la 
cancrinita. 

Se observa que cuando está presente el fosfato como único anión en el gel de 
reacción desaparece la banda de 560 características de la zeolita X, lo  que sugiere 
que la zeolita X reacciona, pero no se evidencian bandas características de cancrinita o 
sodalita, por lo tanto, esta técnica no es definitiva para elucidar este espectro. Usando 
difracción de rayos X, es posible tener una idea más clara de los productos formados. 

 
 



 
 
Figura 4.5. Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico          
                  SO3

-2/PO4
-3 de (0-100% en SO3

-2) a una concentración de NaOH 10 M.     
                  Tiempo de reacción: 240 horas. 
 

En los espectros IR, de la figura 4.5, en donde sólo existe fosfato (0% sulfito) en 
el gel de reacción se puede observar una mejor definición de las bandas del producto 
obtenido, con la ausencia de la banda asignada a la zeolita X a 560 cm-1, y comparada 



con el espectro correspondiente a la bromosodalita, se observa la transformación de la 
misma.  

De igual manera en el caso de 100% sulfito en el gel de reacción, se observa 
claramente que para las condiciones de síntesis empleadas se forma la sulfitocancrinita 
ya que desaparece la banda de 560 cm-1 característica como se había mencionado 
antes de la zeolita X y aparecen bandas entre 500 y 700 cm-1 las cuales indican la 
transformación a cancrinita. 

En cuanto a la mezcla de estos aniones también se observa que 
independientemente del  porcentaje de fosfato en el medio de reacción se forma la 
sulfitocancrinita. En este caso, la presencia del fosfato no ejerce ningún tipo de 
influencia sobre la formación, por lo menos a concentraciones iguales o superiores a 
25% de sulfito.  
 



 
Figura 4.6. Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico          
                  SO3

-2/PO4
-3 de (0-100% en SO3

-2) a una concentración de NaOH 16 M 
                  Tiempo de reacción: 240 horas. 
 

En los espectros IR, de la figura 4.6, en donde sólo existe fosfato (0% sulfito) en 
el gel de reacción se puede observar de igual manera una mejor definición de las 
bandas del producto obtenido, con la ausencia de la banda asignada a la zeolita X a 



560 cm-1, y comparada con el espectro correspondiente a la bromosodalita, se observa 
la transformación de la misma.  

Para  el caso de 100% sulfito en el gel de reacción, se observa claramente que 
para las condiciones de síntesis empleadas se forma la sulfitocancrinita ya que 
desaparece la banda de 560 cm-1 característica como se había mencionado antes de la 
zeolita X y aparecen bandas entre 500 y 700 cm-1 las cuales indican la transformación a 
cancrinita. 

En cuanto a la mezcla de estos aniones también se observa que 
independientemente del  porcentaje de fosfato en el medio de reacción se forma la 
sulfitocancrinita. En este caso, la presencia del fosfato no ejerce ningún tipo de 
influencia sobre la formación, por lo menos a concentraciones iguales o superiores a 
25% de sulfito. 

Finalmente, se deduce, que para el caso de la mezcla de aniones de sulfito-
fosfato, la concentración de la base no influye en la formación de los sólidos, ya que 
para todas las concentraciones, el anión director fue el sulfito, a bajos y altos 
porcentajes de este, se obtuvieron los mismos resultados, favoreciéndose la formación 
de la sulfitocancrinita. 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
4.2 ANÁLISIS DE LOS RESULTADOS POR DIFRACCIÓN DE RAYOS X 
Los análisis por difracción de rayos X se realizaron tomando como base los 

resultados más relevantes de cada par aniónico determinado por espectroscopia de 
infrarrojo. 

Para observar la transformación de la zeolita X a los sólidos de interés, se tomó 
como referencia los valores de los picos característicos del patrón de difracción de la 
zeolita X, mostrados en la tabla 4.2 y que se pueden observar en los difractogramas 
que se presentan en las figuras 4.7 a 4.12. 

 
Tabla 4.2 Ángulos de difracción de 2θ característicos de la zeolita. (ASTM, 1997) 
 

Sólido Pico  Ángulos 2θ 
 



 
 
Zeolita X 
 

 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

 
15,70 
20,04 
23,70 
27,10 
30,80 
31,50 
34,20 

 
 Al igual que la zeolita X, la zeolita tipo cancrinita y la sodalita, presentan picos 
característicos de difracción de rayos X, cuyos valores se muestran en la tabla 4.3 y 4.4 
respectivamente. 
 
 
 
 
 

Tabla 4.3 Ángulos de difracción de 2θ característicos de la zeolita tipo cancrinita. 
(SMOLIN, 1981) 

Sólido Pico  Ángulos 2θ 
 

 
 
Cancrinita  
 

 
1 
2 
3 
4 
5 
6 

 

 
14,02 
19,15 
24,40 
27,74 
32,74 
35,09 

 

 
Tabla 4.4 Ángulos de difracción de 2θ característicos de la zeolita tipo sodalita. 

(FELSHE, 1986), (HASSAN, 1996) 
 

Sólido Pico  Ángulos 2θ 
 



 
 
Sodalita  
 

 
1 
2 
3 
4 
5 
6 
7 

 
14,16 
20,07 
22,47 
24,65 
31,19 
35,13 
40,70 

 
 
 
 

 
 

4.2.1 DIFRACCIÓN DE RAYOS X PARA EL PAR ANIÓNICO 
SULFATO-CLORATO 

La difracción de rayos X fue utilizada para corroborar los resultados obtenidos 
por infrarrojo. Las figuras 4.7 a 4.9 representan los difractogramas elegidos a diferentes 
concentraciones de sulfato y clorato así como a cada una de las concentraciones de 
hidróxido de sodio. 

En los resultados obtenidos para este par aniónico se puede observar la 
transformación de la zeolita X de partida a zeolita tipo sodalita o cancrinita para las 
diferentes concentraciones de clorato-sulfato e hidróxido de sodio. Así cuando existe 
únicamente clorato en el gel de reacción y para las tres concentraciones de NaOH 
utilizadas,  se genera la  sodalita de clorato, resultado similar al reportado por Weller40 
para este anión. Mientras a 100% sulfato se forma la cancrinita de sulfato, similar a lo 
obtenido por Armstrong. (ARNSTRONG, 2000)  

Para la mezcla de estos aniones, 8 M en NaOH  y bajos porcentajes  en sulfato 
(Figura 4.7) se observa claramente la formación de la sodalita de clorato, resultado 
similar al obtenido para las otras concentraciones de base utilizadas (Figura 4.8-4.9). 
Observándose un mayor poder moldeante del clorato independientemente de la 
concentración de la base a bajos porcentajes de sulfato (25 y 50%) en el gel de 
reacción. A estas condiciones experimentales  el sulfato pareciera no tener influencia en 
la síntesis y el  rol del NaOH es disgregar el material de partida.   

A 75% en sulfato para  10 y 16 M en NaOH, los difractogramas nos sugieren la 
formación de una fase intermedia, resultados similares han sido reportados en la 
literatura cuando se utiliza carbonato. A altos porcentajes de sulfato, se establece una 
competencia entre los aniones presentes, no definiéndose una zeolita en particular 
posiblemente porque el poder moldeante de ambos se tiende a igualar a estas 
condiciones particulares de síntesis. La aparición de esta fase intermedia sugiere que 
cada anión propicia preferentemente la formación de un tipo de zeolita: cancrinita o 
sodalita, es por ello que posiblemente un mayor tiempo de reacción definiría un sólido 
en particular.  (ALVAREZ, GUTIERREZ, HENRRIQUEZ, 2005) 



  
 
 

Figura 4.7. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 8 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 168 horas. 

 



 
  

 
 
 
 

Figura 4.8. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 10 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 168 horas. 

 

Figura 4.8. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 16 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 168 horas. 

 



 
 

4.2.2 DIFRACCIÓN DE RAYOS X PARA EL PAR ANIÓNICO 
SULFITO – FOSFATO 

La difracción de rayos X fue utilizada para corroborar los resultados obtenidos 
por espectroscopia de infrarrojo. Las figuras 4.10 a 4.12 representan los difractogramas 
elegidos a diferentes concentraciones de sulfito y fosfato así como a cada una de las 
concentraciones de hidróxido de sodio. 

En los resultados obtenidos para este par aniónico, se puede observar la 
transformación de la zeolita X de partida a zeolita tipo cancrinita para bajas 
concentraciones de sulfito. Para 0% sulfito, es decir cuando solo hay fosfato en el gel 
de reacción, no se observa la transformación de la zeolita X  a una estructura definida, 
reconociéndose en tal caso una fase intermedia, pero a medida que aumenta la 
concentración de NaOH, se observa a 10 M en NaOH, la transformación a zeolita tipo 
sodalita, resultado que no concuerda a lo reportado por Barrer7, el cual obtiene la 
cancrinita fosfática. La diferencia entre estos resultados posiblemente se debe a las 
condiciones de síntesis empleadas, ya que esté autor utilizó Na3PO4, temperatura de 
reacción ente 170 y 350° C y caolinita como fuente de aluminio y silicio.  A 16 M el 
Difractograma sugiere la formación de dos sodalitas octahidratadas, este resultado es 
similar al reportado por Hermeler, y resultados previos encontrados por nuestro grupo 
de investigación1, 2. Cabe destacar que la formación de la sodalita posiblemente se 
deba a la basicidad del medio de reacción, ya que el anión OH-, por presentar un menor 
radio iónico, orienta la síntesis hacia la sodalita octahidratada, mientras que el PO4

3-, 
por poseer un mayor tamaño, se le hace difícil formar parte de la estructura de la 
sodalita. 

Por otra parte, para la mezcla de estos aniones se puede observar que 
predomina la zeolita tipo cancrinita para bajas y altas concentraciones de sulfito, y a las 
distintas concentraciones de hidróxido de sodio se puede decir que el anión director de 
esta  reacción es el sulfito.   

Figura 4.9. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 16 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 168 horas. 

 

Figura 4.9. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     SO4

-2/ClO3
- de (0-100% en SO4

-2) a una concentración de NaOH 16 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 168 horas. 

 

 

   
 



 
 
 

 

Figura 4.10. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     SO3

-2/PO4
-3 de (0-100% en SO3

-2) a una concentración de NaOH 8 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 240 horas. 

 



 
 
 
 
 

Figura 4.11. Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico a partir del par aniónico               
                     PO4

-3/SO3
- de (0-100% en SO3

-2) a una concentración de NaOH 10 M. 
                     Seguida por DRX. Tiempo de reacción: 240 horas. 

 



 
 

4.3 ANÁLISIS DE LA CARACTERIZACIÓN DE LAS AGUAS DE RESIDUO 
Con los valores de absorbancia medidos para cada una de las muestras 

problemas, se llega a  la curva de calibración correspondiente al anión en estudio.  
Para las aguas de residuo del proceso de síntesis, con las mezclas aniónicas de 

sulfato y clorato, la concentración  de sulfato en dichas aguas fue de 94,18 ± 0,01 ppm 
con un pH de 11,54 ± 0,01. Para las aguas de residuo del proceso de síntesis con 
mezclas aniónicas de fosfato y sulfito, la concentración  de fosfato en dichas aguas fue 
de 31,83 ± 0,01 ppm a un pH de 9,72 ± 0,01. En la Gaceta Oficial de la República 
Bolivariana de Venezuela N° 5.021 se establece en la sección III de las descargas a 
cuerpos de agua Articulo 10, que los rangos y límites máximos de calidad de vertidos 
líquidos que sean o vayan a ser descargados, en forma directa o indirecta, a ríos, 
estuarios, lagos o embalses, la concentración de sulfatos no debe superar los 1000 
ppm,  la concentración de fósforo total de 10ppm, así como el pH debe estar entre seis 
y nueve (6-9).  

 Por lo tanto ambos desechos líquidos deben ser tratados a fin de disminuir su 
pH para que puedan ser descargados, así como el grupo de desechos líquidos que 
contiene fósforo debe ser tratado por medio de un tratamiento adecuado, el cual 
disminuya la concentración de fósforo para que estás puedan ser vertidas de forma 
directa o indirecta. 

El fósforo es uno de los nutrientes que contribuyen en mayor grado a la 
eutrofización de lagos y aguas naturales. Su presencia causa muchos problemas en la 
calidad del agua incluyendo aumentos en los costes de purificación, la disminución del 
valor de recreación  y de conservación del lagunaje, pérdida de las poblaciones 
naturales y un posible efecto mortal de las toxinas en las aguas potables.  

La eliminación del fósforo se consigue normalmente mediante precipitación 

química. La precipitación química se usa para eliminar las formas inorgánicas del 

fosfato mediante la adición de un coagulante y la mezcla de agua residual y coagulante. 

Los iones de metales multivalentes más frecuentemente usados son calcio, aluminio y 

hierro.  

La cantidad de desechos líquidos generados es muy baja (de aproximadamente 
7 litros), por lo que no se justifica la aplicación de un tratamiento para la optimización de 
dichos residuos. Cabe destacar que debido a las diversas investigaciones que se 
desarrollan en la Facultad de Ciencias y Tecnología de la Universidad de Carabobo, 
estos desechos acuosos son aprovechables para su estudio utilizando la 
bioremediación debido a las condiciones de pH en que se encuentran las muestras.  
 

4.4. ORDEN DE REACTIVIDAD DE LOS  DIFERENTES ANIONES. 

(NO3
- , Cl-, Br-, -, WoO4

-2, MoO4
-2, CrO4

2-) 



En esta sección se establecerá un orden reacción basado en varias síntesis 
desarrollada en nuestro laboratorio,  en las cuales se usaron diferentes aniones  para 
sintetizar los sólidos de interés (cancrinita o sodalita) empleando la   zeolita X como 
fuente de silicio y aluminio en medio alcalino. 

Nuestro grupo de investigación1, 2, 21, ha encontrado, que cuando esta presente el 
ion nitrato, independientemente de la concentración de la base y el porcentaje de este 
en el gel de reacción se forma exclusivamente la zeolita tipo cancrinita. Observándose 
este poder director aún cuando el nitrato de sodio esté en concentraciones tan bajas 
como un 2%  en la mezcla. Es por ello que este anión será nuestra referencia y le 
asignaremos la mayor reactividad, debido a que es el único que a una concentración de 
3M de NaOH forma cancrinita  y a 40 horas de reacción (Figura 4.13 y 4.14).  

El anión   que le continúa en reactividad es el cloruro, debido a que a 
concentraciones tan bajas como 3M en NaOH, se forma algo de clorosodalita (Figura 
4.15). Para el resto de los aniones estudiados no se observó transformación  de la 
zeolita X a esta concentración. En cuanto al cromato, su orden de reacción se 
estableció al  realizar la experiencia conjuntamente  con el cloruro, observándose que a 
3 M de NaOH, se formaba mezcla de clorosodalita y zeolita X sin reaccionar, mientras 
que cuando se utilizó cromato no se obtuvo transformación de la zeolita X (Figura 4.16). 
Para confirmar este hecho, se realizó  la experiencia a 8 M en NaOH, encontrándose 
para una concentración de   50% de cloruro en el medio de reacción se favorecía la 
clorosodalita. La cromatosodalita sólo se formaba a altos porcentaje del cromato y de 
base (Figura 4.17). Continuando con el estudio se  diseñó otro experimento donde se 
aumento el tiempo de reacción a 120 horas, obteniéndose que para una concentración 
de 3 M, se formaba completamente la clorosodalita, ratificando el poder moldeante de 
este anión17, no así cuando se realizó esta experiencia con del anión bromuro, donde 
se obtuvo una mezcla de bromosodalita y zeolita X sin reaccionar (Figura 4.18). Como 
se recordará el hidroxilo juega un papel fundamental en la síntesis de estos sólido, ya 
que disgrega al material de partida, adicionalmente este anión es un agente moldeante 
hacia la formación de la hidroxisodalita. Para el caso en que se realiza las experiencias 
en presencia de molibdato y tungstato, el producto obtenido es exclusivamente la 
sodalita octahidratada, aun a tiempos de reacción de 30 días, por lo que se concluye 
que el hidroxilo presenta mayor poder moldeante que el molibdato y tungstato (Figura 
4.19). 

En base a lo mencionado anteriormente y los resultados obtenidos en la síntesis 
con las mezclas aniónicas de sulfato-clorato y sulfito-fosfato, tomando en cuenta que 
las mismas se realizaron a un mayor tiempo de reacción, se puede establecer el 
siguiente orden de reactividad:  
NO3

- >> Cl- > CrO4
-2> Br- > OH- > ClO3

- >SO4
-2  > SO3

-2 > PO4
-3 > (WoO4

-2 = MoO4
-2) 

Estas síntesis dan por lo general dos tipos de zeolitas, cancrinita o sodalita debido a 
que el método de síntesis que se emplea es el mismo para las dos. A las zeolitas tipo 
cancrinitas se han dado pocas aplicaciones, básicamente por su baja porosidad 
consecuencia de que los canales principales de esta zeolita se encuentran bloqueados 
por los aniones presente en la estructura; sin embargo, y en vista que este tipo de 
zeolitas puede contener aniones carbonatos, éstos muy bien podrían ser usados en la 
neutralización de ácidos. 

Las zeolitas tipo cancrinita se pueden presentar como posibles antiácidos, debido 
principalmente a su baja relación Si/Al = 1 y a la presencia de aniones carbonatos. 



Quizás su mayor ventaja la constituye el hecho de poder dosificar la cantidad de anión 
que se cede a medida que va transcurriendo la reacción de neutralización, debido a que 
los aniones carbonatos se encuentran ocluidos dentro de los canales de la zeolita. Esta 
dosificación controlada de iones carbonatos previene el “efecto rebote” presente en los 
antiácidos a base de carbonato de sodio.  
 
 Trabajos realizados por Linares y colaboradores demostraron que es posible 
sintetizar zeolitas carbonatadas tipo cancrinita e hidrotalcitas, y utilizarlos como 
efectivos medicamentos antiácidos. La efectividad de la cancrinita depende de 
parámetros tan importantes como el área superficial y la cantidad de carbonato 
presente en el sólido; mientras que la efectividad de la hidrotalcita es función de la 
cantidad de iones Mg presente en la muestra, ya que este ion confiere un mayor 
carácter básico al sistema. Las pruebas de neutralización indicaron que dosis tan 
pequeñas como 50 mg. de los sólidos, son suficientes para elevar el pH a condiciones 
normales de trabajo del estómago, sin que esto conlleve una posible desnaturalización 
de la enzima proteica. Las interacciones zeolita-sólido resultaron ser bastantes bajas y 
no reactivas con la pepsina, lo que indica que efectivamente las cancrinitas 
carbonatadas y las hidrotalcitas con alto porcentaje de iones Mg pueden ser utilizados 
como efectivos antiácidos. 
 

La actividad antiácida de los materiales sintetizados, fue seguida mediante la 
metodología reportada por Rivera y colaboradores. Todos los sólidos fueron probados 
frente a un jugo gástrico sintético (HCl + pepsina, de pH≈1,5). Para ello, se tomó una 
alícuota de 20 mL del jugo gástrico sintético y se puso en contacto con una masa 
específica de sólido comprendida entre 50 y 500mg. Esta solución dispersada, fue 
agitada por una hora a 37ºC a fin de simular los movimientos rítmicos del estómago. La 
solución fue filtrada y una alícuota de 10 mL fue titulada potenciométricamente con 
NaOH previamente estandarizado. Se utilizó un pHmetro Acumment modelo AB15 con 
electrodo de vidrio y de sensibilidad ±0,05 unidades de pH. El pH de las soluciones fue 
evaluado mediante dos vías: (a) vía directa, usando el pHmetro previamente calibrado 
(pH experimental), y (b) mediante la titulación potenciométrica (pH teórico = -log[H+] 
donde [H+] corresponde a la concentración de protones libres determinados en la 
titulación ácido-base). Todas las valoraciones se realizaron por duplicado. Para 
determinar la interacción de los sólidos con la pepsina, se utilizó la espectroscopia de 
UV-visible mediante un espectrofotómetro HP 8452A con arreglo de diodo. Para ello se 
tomó una alícuota de la solución filtrada de las pruebas con 400mg de sólido, y se 
determinó su espectro comprendido entre 200 y 400nm. Los espectros fueron tomados 
antes y después del contacto de los sólidos con el jugo gástrico sintético. 
 (LINARES, 2004) 
 

En cuanto a la sodalita, debido a su estructura  basada en una caja octaédrica 
truncada formada por la unión de átomos de Si y Al enlazada tridimensionalmente que 
además contiene unas cavidades cubicas octaédricas las cuales son el factor 
controlador de su propiedad fotocromática y/o catodocromática, se está planteando su 
aplicación en la fabricación de transmisores de luz variable, ampliamente utilizados en 
la proyección de imágenes, grabación holográfica, registro en un flujo de radiación 
iónica tal como la luz ultravioleta, ultravioleta de vacío, rayos X y radiación gamma. La 
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propuesta de fabricación de este material fotocromático y/o catodocromático con base 
sodalítica, es a condiciones drásticas de temperatura y presión, usando como anión 
moldeante un halógeno como el cloruro. 

 

Fig. 4.13  Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico 
         NO3

-- Cl- (0- 100 % en NO3
-) a una  concentración de NaOH 3 M.  

         Tiempo de reacción 40h. 
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Fig. 4.14  Espectros de IR de la síntesis de los sólidos a partir del par aniónico 
         NO3

-- Cl- (0- 100 % en NO3
-) a una  concentración de NaOH 3 M.  

         Tiempo de reacción 40h. 

Fig. 4.15  Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico NO3
-- Cl- (0- 100 % en NO3

-)  
      a una  concentración de NaOH 3 M seguida por DRX  
         Tiempo de reacción 40h. 
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Fig. 4.16  Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico  (Cl-/ CrO4
2-)  

                 a  una concentración de NaOH  3M, seguida por DRX.  
                 Tiempo de reacción 40 horas 

Fig. 4.17 Síntesis de los sólidos a partir del par aniónico  (Cl-/ CrO4
2-)  

a  una concentración de NaOH  8M, seguida por DRX.  
Tiempo de reacción de 40 horas.  

 

 



 

Fig. 4.18  Síntesis realizada utilizando Bromuro y cloruro con una concentración de  
      NaOH 3 M seguida por DRX. 
      Tiempo de reacción de 120 horas. 
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Figura  4.19. Síntesis realizada utilizando (a) zeolita X y 40h. (b) NaMoO4.2H2O, 40h,   
            (c) NaMoO4.2H2O, 120h, (d) NaMoO4.2H2O,  720h (30 dias). NaOH 3M,  
                     80° C. Presión autógena. 
 
 
 

CONCLUSIONES 
 



1. La zeolita X reacciona con la presencia de sales aniónicas de sulfato, clorato, 

sulfito y fosfato e hidróxido de sodio, transformándose a sodalita, cancrinita o 

fases intermedias según sea la sal aniónica o la mezcla de la misma que esté 

presente en el gel de reacción. 

2. Para 100 % sulfato,  se observó la desaparición de las bandas de la zeolita X en 

el intervalo de los 700-500 cm-1 y la aparición de bandas características de la 

estructura de la cancrinita.  La aparición de la banda alrededor de 1150 cm-1 

indica la oclusión del sulfato en la estructura. 

3. La presencia del clorato en el gel de reacción favorece la formación de 

estructuras sodalíticas. 

4. Cuando la sal de sulfato está en mayor proporción que la sal de clorato en el gel 

de reacción, se establece una competencia entre ambas sales formando una 

fase intermedia entre la sodalita de clorato y la cancrinita de sulfito. 

5. Para 100 % sulfito y concentraciones menores de este anión y en presencia de la 

sal de sulfito, se obtuvo la estructura definida de cancrinita de sulfito.  

6. Cuando sólo hay fosfato en el gel de reacción, se obtuvo una interesante 

intervención de la base en la definición de la estructura, ya que cuando la 

concentración de NaOH era de 8 M, la zeolita X se transformó a una fase 

intermedia, luego a 10 M, se obtiene la formación de sodalita, finalmente a 16 M 

se obtuvo una sodalita octahidratada. 

7. Los desechos líquidos generados en la síntesis tuvieron una concentración 

(94,18 ± 0,01) ppm de sulfato, con un pH de (11,54 ± 0,01),  (31,83 ± 0,01) ppm 

de fosfato, la cual tiene un pH de (9,72 ± 0,01). 

8. El orden de reacción de la zeolita X con sales aniónicas es NO3
- >> Cl- > CrO4

2> 

Br- > ClO3
->SO4

-2>SO3
-2>PO4

-3 > (WoO4
-2 = MoO4

-2).  

 
 
 
 

RECOMENDACIONES 
 

 De acuerdo a los resultados obtenidos en la síntesis de la zeolita X con las sales 
aniónicas de sulfato – clorato y  sulfito – fosfato se recomienda. 
 



1. Sintetizar la zeolita X a mayor concentración de hidróxido de sodio con las sales 

aniónicas de sulfato – clorato, esto con la finalidad de observar si a mayor 

concentración se da la sodalita de sulfato. 

2. Sintetizar la zeolita X a un mayor tiempo de reacción con las mezclas aniónicas 

de sulfato-clorato, con un mayor porcentaje de sulfato, a fin de observar si esta 

es un variable determinante en la formación de las fases de interés.  

3. Igualmente sintetizar a un mayor tiempo de reacción los sólidos con sales de 

fosfato y estudiar el tiempo de reacción como una variable influyente en la 

síntesis. 

4. Caracterizar con técnicas analíticas de EDX, área superficial y microscopia 

electrónica de barrido a los sólidos obtenidos en las síntesis con sulfato-clorato y 

sulfito-fosfato con la finalidad de verificar lo obtenido por IR y DRX. 
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Tabla A.1. Formación de fases de aluminosilicatos como una función de la 

temperatura y la naturaleza del anión de compensación 

Fuente: ARMSTRONG, J.A.; DANN, S.E.; (2000) 

 

 



Tabla A.2. Bandas de absorción en el espectro de infrarrojo para escala de laboratorio (cm-1) 

 

 

 

 

 

 

 

Fuente: ARMSTRONG, J.A.; DANN, S.E.; (2000). Data para cancrinita nitrada 

 

 

 

 



Figura A.1. Difractogramas caracteristicos para algunas fases de la zeolita sintetizada 

 

 

Fuente: ARMSTRONG, J.A.; DANN, S.E.; (2000). Data para cancrinita nitrada 



Tablas de datos para la construcción de las curvas de calibración con sulfato y 

fosfato 

 

TABLA A.3. Datos experimentales para la construcción de la curva de calibración 

con sulfato 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

TABLA A.4. Datos experimentales para la construcción de la curva de 

calibración con fosfato 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

  

 

Para la caracterización de las aguas de residuo se utilizaron los Métodos 
Normalizados de Aguas Potables y Residuales (ASTM). 

 
Primero se midió el pH de las aguas de residuo con pH metro digital, los 

resultados obtenidos para cada muestra fueron las siguientes: 
 

Tabla A.5 Datos experimentales de pH en los desechos líquidos  

Muestra  pH 

 11,54 

 
Patrón 

 
Concentración 

 (ppm±0,01 ) 

 
Absorbancia 
(A±0,00001) 

1 7,50 0,12781 

2 37,50 0,58296 

3 67,50 0,97906 

4 97,50 1,26855 

5 127,50 1,62547 

 
Patrón 

 
Concentración  

(ppm±0,01) 
Absorbancia 
(A±0,00001) 

1 10,00 0,00450 

2 20,00 0,00719 

3 30,00 0,01204 

4 40,00 0,02220 



Agua de residuo del proceso de 
síntesis con mezclas aniónicas de 

sulfato-clorato 

11,53 

11,56 

 
Agua de residuo del proceso de 

síntesis con mezclas aniónicas de 
fosfato-sulfito 

9,73 

9,72 

9,71 

 
Para la determinación de las concentraciones de fosfatos y sulfatos los resultados 
obtenidos en el UV- visible son: 
 

Tabla A.6 Datos experimentales de absorbancia de los desechos líquidos  

Muestra  Absorbancia (A) 

Agua de residuo del proceso de 
síntesis con mezclas aniónicas de 

sulfato-clorato 

1,2365 

Agua de residuo del proceso de 
síntesis con mezclas aniónicas de 

fosfato-sulfito 

0,0139 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 

 



FIGURA B.1. Curva de calibración de sulfatos  
 

 

 
 
 

 

 

 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
 
FIGURA B.2. Curva de calibración de fosfato 



 

 

 

 

 



 

 

 



 



 



 
 

 



 
 



 



 

 

 

 



 
       




