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INTRODUCCION

Silices mesoporosas
*Silicatos no cristalinos altamente ordenados de estructura micro-mesoporosa.
*Elevada estabilidad quimica y térmica.

*Ausencia de especies activas que puedan interferir en operaciones como catalisis o
adsorcion.

*Posibles usos como soportes de nanoparticulas de 6xidos e incorporacion de moléculas
organicas u otros elementos que modifiquen las propiedades del material de silice y les
provea de |a actividad necesaria en su aplicacion final.

SINTESIS DE SILICES MESOPOROSAS

Estructura de poros bidimensional
Poros cilindricos (5 —15 nm) interconectados por microporos

Grupo espacial p6mm
Superficie especifica de 500 — 900 m?g-’
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CARACTERIZACIONES

SEM

Particulas IRREGULARES
de 20-30 pm

BASTONES de 1 pm de largo y
~200 nm de ancho

| Agregados de FIBRAS de
30-50 pm de largo y 5-10

um de ancho Presencia de particulas irregulares

TEM

N Material Morfologia Area BET (m2eg-') Vol tot de poros (cm3eg-")
o % 15/F fibras 650 0,70
e = 15/B bastones 570 0,70
O % 16/E esferas 680 0,53

— 16/I irregular 650 0,45

Influencia de las condiciones de sintesis sobre
la morfologia y la mesoestructura de

Factores FiSICOS:
Temperatura de las etapas
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Variables de sintesis

Factores QUIMICOS:
Surfactante utilizado

Remocion
de surf.

Duracion de las etapas

Fuente de silicio

Velocidad de agitacion

pH de reaccion

Velocidad de agregado de la fuente

Co-solventes, co-surfactantes

de silicio

Policondensacion de
las especies silicicas

(particulas solidas)

SBA-15 Fibras (15/F)

Filtrado, lavado,
secado vy
calcinacién

Filtrado, lavado,

secado vy
calcinacion

SBA-15 Bastones (15/B)

Partlculas ESFERICAS
de 2-5 ym

Tamafio prom de poro (nm)

8,2
6,7
6,0
6,2

Agentes de hinchamiento
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Estructura de poros tridimensional
Poros pseudoesfericos (5 — 15 nm) interconectados
Grupo espacial Im3m

Superficie especifica entre 500 y 800 m4g™’

Esferas SBA-16 (16/E)

“email : alacoste@fig.unl.edu.ar

—.._Micelas

Elevada acidez y temp y la larga duracion de sintesis degrada el surfactante y la

silice aun no completamente policondensada permite la transformacion

morfologica de poliedros a esferas.
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Se agita por 10 min

"Esferas SBA-16 (16/E)

SBA-16 Irregular (16/1)

Bajo estas condiciones de sintesis, siempre que la cantidad de TEOS sea

suficiente, las particulas micrométricas pueden aglomerarse y formar esferas.
Si la cantidad de TEOS en |la mezcla de reaccion no es suficiente para completar la

aglomeracion, en su lugar se obtienen particulas de forma irregular.
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Las medidas revelaron isotermas de tipo IVa para todos los

soportes sintetizados.

15/F: ciclo de histéresis H1 caracteristico de los poros cilindricos
monodispersos.

15/B: una mezcla de histéresis tipo H1 y H3, indicando una mayor dispersion en
el tamano de los poros. El ciclo de histéresis no cierra en la zona donde se
espera el plateau, sino a un P/P° mas alto. Esto se debe a la presencia de
agregados o particulas de silice presuntamente no mesoporosas observadas en
micrografias SEM.

16/E y 16/I: llenado gradual de poros en la rama de adsorcion y un proceso de

Cantidad adsorbida (a.u.)
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vaciado de poros retardado con un cierre de bucle de histéresis a P/P°
alrededor de 0.42, caracteristico de bucles de histeresis tipo H2.

Mediante cambios en las condiciones de agitacion en la etapa
de maduracion fue posible obtener SBA-15 con morfologia de
Fibras y Bastones cortos.
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CONCLUSIONES

Mediante una estrategia de sintesis adecuada en la que se utilizaron temperaturas relativamente

elevadas y pH bajo fue posible sintetizar SBA-16 esférica.

Se seleccionaron condiciones de sintesis que promueven la formacion de particulas esfericas y

limitando la adicion de fuente de silicio se consiguio sintetizar SBA-16 lrregular.

Todos los materiales obtenidos presentaron la mesoestructura y propiedades texturales buscadas

para su posterior uso como soportes cataliticos.

Para mas informacion, dirijase a: https://doi.org/10.1016/[.micromeso0.2021.111094
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