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Resumen

Se adquirio la zeolita sintética comercial 13X-HP, la cual es comercializada como tamiz molecular para su aplicacion en concentradores
de oxigeno. El nimero 13 en el nombre del producto indica que el cation intercambiable presente es sodio, asi mismo la letra “X” es
correspondiente con la estructura Faujasita, por lo que las técnicas DRX y MEB-EDS se implementaron para corroborar estos valores.
Los resultados arrojaron una alta pureza cristalina, correspondiendo casi todos los picos reportados para la estructura Faujasita, asi
como la morfologia caracteristica; el barrido elemental EDS mostro la ausencia de impurezas en el material y una relacién Si/Al inferior
als.
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Abstract

The commercial synthetic zeolite 13X-HP was purchased, which is marketed as a molecular sieve for application in oxygen
concentrators. The number 13 in the name of the product indicates that the exchangeable cation present is sodium, likewise the letter
"X" corresponds to the Faujasite structure, so the XRD and SEM-EDS techniques were implemented to corroborate these values. The
results showed a high crystalline purity, corresponding almost all the peaks reported for the faujasite structure, as well as the
characteristic morphology; the EDS elemental scan showed the absence of impurities in the material and Si/Al ratio less than 1.5.
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1. Introduccion llegando a tener usos tan importantes como el de catalizadores en
la industria petrolera. Si bien, son materiales que se encuentran en
la naturaleza, la produccion de ellos de manera sintética permite
explorar nuevas aplicaciones y tener un mejor control en la pureza

de las fases y propiedades especificas para cada campo.

Las zeolitas son materiales pertenecientes a la familia de los
aluminosilicatos, especificamente en el apartado de los
tectosilicatos, esto se debe a la particularidad en su formacioén que

inicia a partir de tetraedros de Silicio o Aluminio; para este ultimo,
el tetraedro se encuentra desbalanceado electronicamente
formando un anién que la estructura final neutraliza mediante la
aceptacion de un 4tomo (cation). Entre las cualidades principales
de una zeolita encontramos una alta porosidad debida a “canales”
presentes en la estructura cristalina, por lo que son usadas
ampliamente como absorbentes, sumando a esto el cation
intercambiable de la estructura, sus posibilidades aumentan

*Autor para la correspondencia: mo262940@uach.edu.mx

Las zeolitas sintéticas tipo X se inventaron a finales de los 40’s
por R. M. Milton y D. W. Breck (Yang, 2003), fueron pioneras en
las aplicaciones industriales, debido a que su contraparte natural
no podia ser usada a ese nivel por el alto contenido de materia
ajena a la deseada. Los primeros pasos en este campo sucedieron
como absorbentes, sin embargo, a principios de 1959 comenzarian
su camino como catalizador y tamiz molecular en la industria
petrolera (Margeta & Farka§, 2019). Actualmente, sus
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aplicaciones son especialmente en concentradores de oxigeno, sin
embargo, el tipo de estructura, area superficial y tamafio de poro
contintian manteniéndola como un candidato a catalizador y tamiz
molecular en diferentes reacciones, entre ellas las naftas.

Hoy en dia, existen mas de 200 tipos de zeolitas, acorde a la
International Zeolite Association (IZA), por lo cual su
clasificacion se ha vuelto mas exhaustiva, agrupandolas en
primera instancia conforme a su estructura. En este apartado la
zeolita tipo X comparte estructura con la zeolita tipo Y, Faujasita,
por lo que su distincion es en la relacion Si/Al, siendo menor a 1.5
y mayor a 2, respectivamente. En lo referente al cation
intercambiable hay un amplio nimero de ellos siendo los alcalinos
y alcalinotérreos los principales debido a sus valencias 1+ y 2+,
por lo que este pardmetro no es distintivo de cada tipo, solo se
tiene asignado un nimero a cada elemento, ejemplo, 13 para el ion
sodio (Na).

Finalmente, este trabajo pretende determinar las cualidades
principales en la clasificaciéon de las zeolitas acorde a IZA
database, que son estructura y relacion Si/Al, asi como una
evaluacion de pureza, elemental y cristalina, para iniciar un
precedente en estandar de calidad para futuros trabajos donde se
analice el desempefio de esta zeolita en aplicaciones diferentes a
las preestablecidas o se pretenda modificar su composicion/cation
intercambiable. Todo ello se sustentard con los resultados
obtenidos por DRX y MEB-EDS.

Figura 1. Celda unitaria tipo Faujasita vista desde [111]. En la
esquina superior derecha la vista es [110]. Figura obtenida de
(McCusker et al., 2007)

2. Metodologia

Se adquiri¢ la zeolita EniSorb 13X-HP Tamiz molecular, de la
marca Pingxiang Gophin Chemical Co., Ltd, en China. La
presentacion del producto fue un saco de 25 kg sellado al vacio
que contenia esferas de medio milimetro de didmetro,
aproximadamente. Debido a la presentacion primeramente se
disminuy0 el tamafo de particula manualmente con un mortero de
agata, este proceso se realizo hasta obtener 2 gramos de muestra
que pasaran por la malla +200 (menor/igual a 74 micrémetros). El
polvo obtenido se colectd y deshidratd a 200°C en una
termobalanza Ohaus modelo mb90.

Para la caracterizacion por difraccién de rayos X (DRX), la
muestra se llevo sellada en un vial de cristal, para evitar su
rehidratacion hasta el momento de la prueba. Se llevo a cabo en
un difractometro marca INEL modelo Equinox 2000, donde las
condiciones de operacion fueron: 20 mA de corriente, un voltaje
de 30 kV y una distancia entre canales de 0,03 26, con una fuente

de irradiacién de Co y una longitud de onda A1=1.789010 A. El
tiempo de irradiacion fue de 15 minutos. El analisis cualitativo de
las fases se realizé utilizando el PDF-02 y los recursos en el
database de 1ZA-SC (IZA, 2020) donde, debido a la longitud de
onda utilizada, se calculé un patrén de difraccion.

Por ultimo, se realizd un analisis mediante microscopia
electronica de barrido (MEB) en un equipo JEOL modelo IT 300,
con el cual se obtuvieron imagenes de electrones secundarios que
permitieron identificar la morfologia correspondiente a los
cristales reportados en literatura y en concordancia a los resultados
arrojados en DRX. Para esta caracterizacion en la muestra
montada, ademas del polvo previamente preparado, se incluyeron
esferas parcialmente quebradas con el mortero 4dgata, esto para
descartar la posibilidad de haber roto cristales de mayor tamafo
en el pulverizado. Como anélisis adicional durante esta técnica se
hizo un barrido elemental de espectrometria de rayos X de energia
dispersiva (EDS) sobre un cristal de mayor tamafio encontrado y
otros mas homogéneos, asi mismo, un analisis general de la
muestra mediante un detector X-MAX de la casa Oxford
Instruments a un voltaje de 20 keV.

3. Anadlisis y Resultados
3.1. Difraccion de rayos X (DRX)

En la Figura 2 se muestran los patrones de difraccion
experimentales para la zeolita EniSorb 13X-HP y la estructura
Faujasita Na-X, donde se aprecia la similitud de los picos
caracteristicos de la estructura. El primer pico se ve corrido, y esto
se debe a que el equipo no es muy preciso en la medicion de
sefiales debajo de 100. Exceptuando esto, los planos localizados
de las sefiales concuerdan perfectamente con el patron calculado
en IZA data base.

En la Figura 3 se muestran los planos cristalograficos
correspondientes a cada pico. Cabe resaltar que la formula
quimica encontrado al momento de indexar muestra una relacion
Si/Al de 1.7, la cual es mayor a la condicion de la clasificacion
tipo X, sin embargo, el sesgo no es muy considerable.

3.2. Microscopia electronica de barrido (MEB)

Las micrografias presentadas se formaron a partir de
electrones de secundarios con una distancia de trabajo de 14.9 mm
en alto vacio. En la Figura 4A) se observa un tamafio de grano
mayormente homogéneo con una morfologia semejante a esferas,
pero con bordes mas planos, lo cual corresponde la celda unitaria
de la Faujasita. En la Figura 4B) un acercamiento en la zona del
cristal con mayor tamafio arroja un valor de 12.007um, para su
diametro mas largo, asi como un valor de 2.335um para los
cristales mas pequefios y homogéneos. En esta micrografia
también es apreciable que los cristales no estan unidos, son en
realidad particulas heterogéneas una de otra.
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Figura 2. Patrén de difraccion de la zeolita EniSorb 13X-HP
tamiz molecular (negro). Patrén de difraccién calculado para la
estructura Faujasita NA-X Hidratada.
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Figura 3. Patrén de difraccion de la zeolita EniSorb 13X-HP
tamiz molecular con los planos cristalinos identificados mediante
Match.

En suma, la ausencia de fondo negro en la imagen indica que
las particulas de Zeolita cubrieron en su totalidad la cinta de
grafito, con ello tenemos una idea de como se distribuyen los
cristales sobre una superficie y un indicativo de que puede ser un
tamafio de particula ptimo para aplicaciones donde se pretenda
cubrir la mayor 4rea posible.

3.3. Espectrometria de rayos X de energia dispersiva (EDS)

En la Figura 4 se muestran los cristales seleccionados para el
andlisis EDS, esto se hizo para tener una referencia de la
desviacion estandar en la medicion de los espectros; la cual fue de
.803 para el Al y 2.07 para el Si; y en la tabla 1 se muestran los
porcentajes en peso para el Si y Al obtenidos en cada espectro.

Tabla 1
Espectro (%owt)
Elemento 1 2 3 4 5 6
Al 12.67 | 13.94 | 13.84 | 12.99 | 14.82 | 13.01
Si 13.2 | 1444 | 17.17 | 16.28 | 17.52 | 12.64

Aunque un analisis completamente cuantitativo no es posible por
la ausencia de un estandar para comparar el porcentaje de error,
los valores semicuantitativos obtenidos permiten establecer una
relacion Si/Al menor a 1.5 en promedio, tal como se muestra en la
Figura 6.

En la Figura 7 se muestra el espectro obtenido en el cristal de
mayor tamafio y se descarta la posibilidad de un crecimiento
anormal por elementos contaminantes.

Por ultimo, la Figura 8 es un mapeo de toda la zeolita
examinada en el cual se muestra la saturacion de cada atomo y
también la ausencia de elementos ajenos al Si, Al, O y Na. Las
sefiales de oro mostradas se deben al recubrimiento conductor
realizado previo a la prueba.

Figura 4. Micrografia de la Zeolita 13X pulverizaba a +325,
creada a partir de electrones secundarios. A) Micrografia a
1300X donde se aprecia un cristal de mayor tamaiio al resto. B)
Micrografia a 4000X donde se enfoca el cristal de mayor tamafio
en la zona.
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Figura 5. Micrografia por electrones secundarios, de los cristales
de Zeolita 13X seleccionados para espectro EDS
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Figura 6. Grafica de barras de las relaciones Si/Al obtenidas a
partir de los porcentajes en peso.

4. Conclusiones

La zeolita EniSorb 13X-HP Tamiz molecular, cumple con los
parametros establecidos para su correcta clasificacion, a pesar de
que la formula quimica indicada en el PDF de Match coloca a la
relacion Si/Al fuera del estandar, mediante EDS se identifico un
valor inferior, si bien la desviacion con respecto al valor limite no
es mucha, seria necesario un analisis por Espectroscopia de
Resonancia Magnética, para definir el correcto valor de Si/Al en
la zeolita. Asi mismo, no se hallaron elementos contaminantes en
la muestra, lo cual sustentado con DRX indica una alta pureza del
material. Finalmente, la morfologia vislumbrada con MEB y los
planos cristalograficos acorde al patron de difraccion coinciden
con los de la Faujasita.
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Figura 7. Analisis composicional del cristal con mayor tamafio
en la muestra.
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Figura 8. Mapeo elemental de 1a muestra de zeolita 13X
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