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RESUMEN: Este trabajo reporta una forma novedosa para la produccion de 6xidos de silicio (silice) porosos
mediante la técnica sol-gel usando tetraetilortosilicato (TEOS) como precursor de silicio y como orientadores de la
estructura porosa glicerol (Gly) y monoestearato de glicerilo (ME), los cuales son de bajo costo y de alta
disponibilidad comercial. Las silices obtenidas presentan caracteristicas porosas interesantes para una potencial
aplicacién en catalisis heterogénea, como por ejemplo areas superficiales (método BET) de alrededor de 736.3 m*/g,
volumen total de poros de 0.41 cm’/g y estrecha distribucion de tamafios de poro (método BIH) de aproximadamente
36 A.

PALABRAS CLAVE: estructurante, glicerol, método sol-gel, monoestearato de glicerilo, 6xidos de silicio, silice
porosa, Tetraetilortosilicato (TEOS).

ABSTRACT: This paper reports a novel synthetic route for the production of porous silicon oxides (silica) by means
of the sol-gel technique using tetracthylorthosilicate (TEOS) as silicon source and glycerol (Gly) and glycerol
monostearate (ME) as templates, which have low cost and wide commercial availability. The so-obtained silicas
have many interesting porous characteristics for potential applications in heterogenous catalysis: specific surface area
(BET metlg)d) of 736.3 m?/g, total porous volume of 0,41 cm’/g and pore size narrows distribution (BJH method)
around 36

KEYWORDS: Template, glycerol, glyceryl monostearate, silicon oxides, porous silica, sol-gel technique,
tetraethylorthosilicate (TEOS).
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1. INTRODUCCION

Los 6xidos de silicio (silice, Si0,), véase figura
1, son materiales inorganicos extensamente
usados en procesos de separacion y adsorcion de
moléculas, biomedicina, cromatografia liquida
(HPLC), aditivos en pinturas, cargas reforzantes
en caucho sintético, tecnologia de membranas e
ingenieria molecular, electronica y Optica,
tratamiento superficial quimico-mecanico, y una
aplicacion industrial muy importante es su uso
como soporte de catalizadores para formar
catalizadores heterogéneos. Para todas estas
aplicaciones se requiere que la silice presente
altas area superficial y porosidad, esta ultima
propiedad debe ser preferiblemente del tipo
mesoporosa; ademas, para algunas de estas
aplicaciones la silice debe tener una morfologia
de particula especifica [1-4].

7

HO18i i OISi i 9 “% OH
e Lol M0 %f ?fmww

e

Figura 1. Representacion esquematica de la silice
Figure 1. Schematic representation of silica

La formacion de mesoporosidad en la silice se
logra con la adiciéon de surfactantes o agentes
porogenos (AP) en el medio de sintesis, en el
cual se da una interaccion entre silicatos libres y
el surfactante, lo que conduce a la formacion de
miscelas hibridas. La presencia de tales miscelas
en el medio hace que los silicatos en exceso
condensen a su alrededor dando como resultado
un material siliceo formado con un esqueleto
organico. La remocioén del material organico
mediante extraccion con solventes no corrosivos
o calcinacion, da origen a una estructura solida
porosa basada en un arreglo regular o irregular
de canales definidos por paredes de silice [1-5].

La interaccion entre el surfactante y los silicatos
para la formacion de la porosidad en el material
depende de la naturaleza de dicho surfactante, la
cual puede ser electrostatica, tipica de
surfactantes anionicos y catidénicos, o inducida
por puentes de hidrogeno en forma directa o
coordinada cuando estan presente iones de
mediacién, tales como F en medios acidos,
véase figura 2, o iones metalicos como Na’ en
medios basicos. Los surfactantes de uso
convencional son de naturaleza diversa: i6nicos,
anioénicos, aminas, entre otros, y su seleccion
depende de las caracteristicas morfologicas
logradas por las micelas formadas durante la
reaccion para una estructura porosa deseada.
Estudios recientes muestran las ventajas de usar
surfactantes no ionicos (neutros), con relacion a
surfactantes que involucran interacciones
electrostaticas, tales como su facil remocion y la
tendencia de los surfactantes neutros a producir
estructuras con paredes mas gruesas y solidos de
menor tamafio de particula, lo cual mejora la
estabilidad y la textura porosa [5-6].

Figura 2. Interaccion entre especies de silice con
pordgenos no idnicos
Figure 2. Nonionic interaction between silica and
porogen

Para la sintesis de silices porosas se han utilizado
tradicionalmente surfactantes no ionicos tales
como Triton X-100 (C8H17(C6H4)(EO)10H), Brl_]
56 (Ci6H33(EO);oH), Pluronic F108 (PEO-PPO-
PEO) [7,8]. La mayor desventaja de estos
surfactantes es su alto costo y la necesidad de
importarlos debido a que ninguno es producido
localmente. Con el fin de contrarrestar esta
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desventaja, en esta investigacion se evaluo el uso
de agentes pordgenos baratos y de alta
disponibilidad  comercial,  especificamente
glicerol y monoestearato de glicerilo, los cuales
son derivados de la industria oleoquimica.
Actualmente existe gran preocupacion mundial
por encontrarle aplicaciones al exceso de glicerol
que se obtiene en los procesos oleoquimicos, los
cuales han tenido un gran desarrollo en la ultima
década como consecuencia del impulso que se la
ha dado a los procesos que usan materias primas
renovables y bio-combustibles. La naturaleza
quimica del glicerol, al ser un polialcohol
organico con tres grupos hidroxilo le confiere un
caracter polar e hidrofilico; ademas es un liquido
viscoso, no toxico y de bajo precio. Todas estas
caracteristicas hacen que sea interesante su uso
como pordgeno no idnico para la produccion de
silices porosas. Debido a que la glicerina tiene
un tamafio molecular relativamente pequefio, se
espera que genere poros pequefios en la silice;
para tratar de aumentar el tamafio de dichos
poros se investigd también el wuso de
monoestearato de glicerilo como surfactante no
ionico. En la figura 3, se muestra la
representacion esquematica de las estructuras
moleculares del glicerol y el monoestearato de
glicerilo.
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Figura 3. Estructuras moleculares del (a) glicerol y
(b) monoestearato de glicerilo
Figure 3. (a) glycerol and (b) glyceryl monostearate
molecular structure

Con este articulo se pretende mostrar una forma
novedosa de sintetizar oOxidos de silicio

mesoporosos, en la cual se hace uso glicerol y
monoestearato de glicerilo como orientadores de
la estructura porosa y tetractilortosilicato
(TEOS) en medio acido como precursor de
silicatos. Adicional a esto, se evalué Ila
estabilidad hidrotérmica de la silice que presento
algunas de las mejores caracteristicas texturales.

2. EXPERIMENTAL

2.1 Reactivos

* Precursor de silicio [Si]: tetraetilortosilicato
(TEOS 98%, Merck)

» Agentes Porogenos (AP): monoestearato de
glicerilo [ME] (grado comercial) y glicerol
anhidro [Gly] (99.9% J.T. Baker).

» Solventes: Agua destilada y Alcohol etilico
absoluto (99.7%, J.T. Baker)

* Catalizador: Fluoruro de sodio (99%, Merck)

» Reguladores de pH: Acido clorhidrico fumante
(37% Merck) e hidroxido de sodio en lentejas
p.a. (Merck)

2.2 Pretratamiento del Precursor de
Silicatos: TEOS

El TEOS es un liquido altamente insoluble en
agua, el cual fue necesario tratar con una
solucion fuertemente 4cida para inducir la
hidrolisis de los enlaces etoxi y liberar los
grupos silicatos del precursor. La hidrolisis se
llevo a cabo adicionando el TEOS a una soluciéon
de acido clorhidrico (pH=2) bajo fuerte agitacion
magnética. La agitacion se mantuvo hasta
eliminar completamente la emulsion y obtener
una solucion homogénea y traslucida.

2.3 Condiciones de Sintesis

De acuerdo con las caracteristicas fisicoquimicas
del monoestearato de glicerilo (Surf), el cual es
poco soluble en agua, las condiciones para la
sintesis, determinadas experimentalmente, son:

» Temperatura= 85°C.

* Solvente de reaccion = mezcla etanol-agua
50/50 en volumen.

* Concentracion de saturacion del monoestearato
del glicerilo en solvente de reaccion = 0.017M.
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La cantidad de catalizador NaF, es una variable
del método de sintesis que fue determinada por
tanteo, es decir, se adicionaron pequefias dosis
de la sal hasta encontrar la cantidad minima
necesaria para iniciar la reaccion de
condensacion de la silice.

24 Procedimiento de Sintesis

El agente porogeno fue disuelto en etanol a una
temperatura de 60°C y bajo agitacion magnética
suave. Luego se adicion6 lentamente la solucion
que contiene el precursor de silicio disuelto,
calentada a 90°C. El volumen se ajust6 de tal
forma que se mantuvo la relacién volumétrica
1:1 etanol-agua y posteriormente se adiciono
fluoruro de sodio (NaF). La mezcla fue sometida
a tratamiento térmico a 85°C por tres dias. Al
terminar el calentamiento, el material fue
dispersado mediante ultrasonido, filtrado, lavado
con etanol caliente y secado a 90°C por 12h.

El agente porogeno incorporado en la estructura
del material obtenido fue removido por
calcinacion en aire calentando de 25°C a 100°C a
una velocidad de 1.5°C/min. Alcanzados los
100°C se mantuvo esta temperatura por 1 hora y
luego se incrementd hasta 550°C a 1.5°C/min,
manteniéndose durante 5 horas a esta
temperatura.

2.5 Prueba de Estabilidad Hidrotérmica

Una de las silices con las mejores caracteristicas
porosas (TEG3) fue sometida a tratamiento
térmico con agua en ebullicion por un periodo de
8 horas. Finalizado este periodo, la silice fue
filtrada y secada a las mismas condiciones
descritas anteriormente (el material resultante se
designa como TEG3*). Finalmente se define la
reduccion en el area superficial BET como
parametro de medida de la estabilidad
hidrotérmica del material.

2.6 Caracterizacion

2.6.1  Microscopia Electronica de Barrido
(SEM)

Las micrografias fueron tomadas en un
microscopio JEOL JSM 5910LV, con el fin de

determinar la morfologia y tamafo de las
particulas.

2.6.2  Analisis Térmico (TGA-DTA)

El analisis térmico se efecttio sobre las muestras
solidas sin calcinar en un rango de temperaturas
entre 25 y 1000°C con un incremento de
5°C/min en un equipo LINSEIS TMA - PT1600 .

2.6.3  Adsorcion de nitrogeno

Las caracteristicas porosas se determinaron
mediante un  equipo MICROMERITICS
GEMINI V que permite medir isotermas de
adsorcion-desorcion ~ de  nitrogeno  sobre
materiales adsorbentes. Las muestras, después de
ser calcinadas, fueron tratadas con un gas inerte
(nitrogeno) a 100°C por una hora y luego con
vacio a 300°C por dos horas. Las isotermas
generadas por el equipo permitieron determinar
el area superficial usando el modelo BET en un
intervalo de presion relativa que va desde 0.05
hasta 0.35, la distribucion de tamafios de poro
entre 1.7 y 20nm por el método BJH y el tamaiio
de poro medio corresponde al maximo de la
curva de distribucion de tamafio de poro. El
volumen de los mesoporos fue determinado por
el método BJH disponible en el software del
equipo.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1  Analisis Superficial y Morfologico

Las caracteristicas porosas mas importantes de
los materiales sintetizados se muestran en la
tabla 1.

El tipo de agente porogeno (glicerol,
monoestearato de glicerilo (ME) y mezclas de
ambos) influye enormemente en el area
superficial BET de las silices producidas, como
puede apreciarse en la tabla 1. Segin la
tendencia de los datos, no es posible establecer
una correlacion general entre la relacion molar
Si:AP y el area superficial BET, ya que en el
caso de las silices preparadas solo con ME,
familia TEG, el area superficial tiende a
incrementar cuando se incrementa la relacion
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molar Si:AP, mientras que en los casos donde las
silices fueron preparadas solo con glicerol,
familia TGly, y mezclas entre glicerol y ME, el
area superficial tiende a incrementar cuando se

disminuye la relacion Si:AP, es decir, cuando se
incrementa el contenido de agente pordgeno en
la sintesis aumenta el area superficial BET de las
silices producidas.

Tabla 1. Propiedades porosas de las silices sintetizadas
Tabla 1. porous properties of synthesized silica

. . Si:AP . o .
Identificacion ME Gly NaF (g) pH A v D
TEG 1 5:1 - 0.168 2 200.05 0.61 68.4
TEG 2 10:1 - 0.168 2 454.6 0.82 573
TEG 3 15:1 - 0.126 2 727.4 0.50 45.2
TGly 1 - 1 0.140 2 344.1 0.76 74.0
TGly 2 - 1:5 0.103 2 403.8 0.94 83.1
TGly 3 - 1:10 0.070 2 410.9 0.81 74.4
TMEGly 1 18:1 1 0 3.2 539.7 0.51 34.9
TMEGly 2 18:1 1:5 0 3.2 723.4 0.40 29.9
TMEGly 3 18:1 1:10 0 3.2 736.3 0.41 36.2
B-TEOS - - 0.420 2 119.9 0.80 114.g4

*A: Area BET (m”/g), **V: Volumen total de poros BJH (cm’/g), ***D: Diametro medio de poros (A)

En el caso de las silices preparadas con glicerol,
el incremento en el area superficial generado por
aumento en el contenido de agente pordgeno se
debe la gran afinidad que existe entre el glicerol
y el agua, esto hace que todo el glicerol
adicionado este disperso completamente en el
medio de sintesis y de esta manera, mayor
cantidad quede incorporado en la silice
condensada.

Las silices con mayor area superficial BET son
aquellas que en cuya sintesis se involucr6 el uso
de ME mezclado con glicerol, familia TMEGly.
La silice TEG3 en particular, es una de las silices
con mayor area superficial (727.4m’/g) y es la
sintesis que involucrd la relacion molar Si:AP
mas alta de todas, es decir, la menor cantidad de
agente porogeno usado. Este efecto se atribuye al
comportamiento de la microemulsion formada
por el ME en el solvente de sintesis (etanol/agua)
a 85°C. Las miscelas de ME que forman la
microemulsion se ven atraidas por los grupos
hidroxilos polares de los silicatos con quienes
pueden forman puentes de hidrogeno, de tal
forma que al incrementar la presencia de
silicatos en el medio de reaccidn, se incrementa
la atraccion de micelas al seno de la solucion, lo
que favorece la formacion de porosidad en la
silice final.

En cuanto al volumen total de poros, los datos no
muestran una tendencia claramente definida
cuando se correlacionan con la relacion molar
Si:AP; esto se debe a que la técnica usada para
medir dicha variable incluye tanto poros intra-
particulares como poros extra-particulares
presentes en el solido. Las silicas B-TEOS
obtenida sin agente pordgeno muestran un valor
bastante alto de esta variable segin puede
apreciarse en la Tabla 1; pese a este valor alto de
volumen total de poros, su area superficial BET
es baja y su distribucion de tamafios de poros,
Figura 4, es bastante ancha y achatada, lo que

confirma la  presencia de  mesoporos
extraparticulares  altamente  irregulares ¢
inestables.  Este  tipo de  mesoporos

extraparticulares se generan  por el
acomodamiento libre de las particulas soélidas,
los cuales tienden a desaparecer cuando el
material es sometido a cargas externas, como por
ejemplo en procesos de empastillado para su uso
en catalisis heterogénea.

Para el caso de las silices producidas con ME,
familia TEG, se observa una tendencia a
disminuir su tamafio de poro a medida que se
incrementa la relacion molar Si:AP; para los
demas casos no fue posible correlacionar los
datos de didmetro medio de poro con la relacion
molar Si:AP, sin embargo, se obtiene un
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resultado muy positivo en todos los casos y es
que los poros de todas las silicas producidas
estan dentro del rango meso (20 y 500 A). Un
resultado inquietante es que la silice que fue
preparada sin agente pordgeno presenta el valor
mas alto para el didmetro medio de poro. Este
resultado junto con la curva de distribucion de
tamafio de poro, el area superficial y el volumen
total de poros son fuertes evidencias de que la
porosidad en este material es de tipo extra-
particular.
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Figura 4. Distribucion de tamafios de poros, método
BJH
Figure 4. Pore size distribution (BJH method)

En cuanto a las caracteristicas morfologicas de
las silices, el uso de los agentes pordgenos
estudiados, glicerol, monoestearato de glicerilo y
sus mezclas, conducen a la formacion de sélidos
completamente  amorfos, compuestos de
aglomerados de particulas sin forma definida.

En la Figura 5 se muestran las micrografias SEM
de las silices TEG2, producida con
monoestearato de glicerilo, TGly2, producida
con glicerol, y TMEGIy2, producida con una
mezcla de ambos pordgenos.

Figura 5. Micrografias SEM de las silices (a) TEG2,
(b) TGly2, y (c) TMEGlIy2
Figure 5. SEM micrographs of silica (a) TEG2, (b)
TGly2, y (c) TMEGly2

Las silices con estas caracteristicas no tendrian
aplicacion como fases estacionarias en
cromatografia liquida de alta definicion (HPLC)
0 como material abrasivo para el tratamiento
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superficial quimico-mecanico acabado espejo,
donde la forma de las particulas asume un rol
muy importante. Sin embargo, en aplicaciones
donde esta caracteristica es de baja importancia y
el area superficial y demdas caracteristicas
porosas son dominantes, como es el caso de su
uso como soporte de catalizadores quimicos para
formar catalizadores heterogéneos, estas silices
producidas con los pordégenos en mencion
cobran valor y se hace interesante investigar su
aplicacion en catalisis heterogénea.

3.2 Analisis Térmico

El analisis térmico de la silice B-TEOS, muestra
en el DTA (figura 6) cambios energéticos
abruptos que son  caracteristicos  de
modificaciones estructurales en el sélido por
efecto de la temperatura. Dicho fendémeno lo
presentan aquellos materiales con grandes
defectos estructurales que tienden a ser
corregidos a altas temperaturas cuando las
moléculas alcanzan un potencial energético que
les permite adoptar fases mas densas y estables
termodinamicamente. El gel de silice obtenido a
pH acidos incorpora grandes cantidades de agua
en su estructura cuya posterior remocion induce
la formacion de multiples defectos en su
esqueleto inorganico que se reflejan en la
elevada area superficial BET, a pesar de ser una
silice producida sin agente porégeno.
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Figura 6. Analisis Térmico (TGA-DTA) de la silice
B-TEOS
Figure 6. Thermal analysis of silica B-TEOS

En la figura 6 puede verse claramente que en el
intervalo de temperatura 30-130°C ocurre un
evento endotérmico producto de la evaporacion
del solvente (etanol/agua), y remocion de

humedad ligada y no ligada presente en el
material que equivale a una perdida de
aproximadamente un 8% de su peso. A
temperaturas mas altas, el calentamiento induce la
liberacion de moléculas de agua provenientes de
la asociacion de grupos hidroxilos superficiales y
formacion de enlaces siloxanos (-Si-O-Si-) para
dar paso a una silice mas densa y estable.
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Figura 7. Analisis Térmico (TGA-DTA) de la silice
TGly2
Figure 7. Thermal analysis of silica TGly2

El analisis térmico de las silices producidas con
diferentes cantidades de glicerol como porogeno
muestran los mismos eventos entre si, solo se
diferencian en la cantidad de pordgeno que es
liberado durante el calentamiento, siendo mayor
en la silice que fue preparada con mayor
cantidad de glicerol y menor para la silice
preparada con menor cantidad de glicerol. En la
figura 7 se muestra el analisis térmico de la silice
TGly2, en el cual puede identificarse tres
eventos facilmente diferenciables, el primero es
endotérmico y corresponde a deshidratacion y
evaporacion de solvente en un intervalo el
temperatura 30-130°C aproximadamente, el
segundo también endotérmico, en el intervalo de
temperatura 165-265°C, y corresponde a la
evaporacion del glicerol, el tercero es exotérmico
y se atribuye a la combustion del exceso de
glicerol que no logro ser evaporado a
temperaturas mas bajas. Las perdidas de peso
mas significativas corresponden a deshidratacion
y evaporacion de solvente con un 12%
aproximadamente y remocion del glicerol con un
32% aproximadamente.
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Figura 8. Analisis Térmico (TGA-DTA) de la silice
TEG2
Figure 8. Thermal analysis of silica TEG2

Para las silices en cuya sintesis se uso
monoestearato de glicerilo como pordgeno, se
presenta el mismo fendémeno que en los casos
donde se uso glicerol, las tres silices producidas
presentan los mismos eventos en el analisis
térmico. En la figura 8 se muestra el analisis
termogravimétrico de la silice TEG2. En este
caso los eventos mas significativos se atribuyen
a deshidratacion y evaporacion de solvente entre
30-115°C con una perdida de masa de 13.5%
aproximadamente, combustion del monoestarato
de glicerilo entre 215-400°C con una pérdida de
masa de 8% aproximadamente y transiciones de
fase (deshidroxilacién) entre 765-815°C.
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Figura 9. Analisis Térmico (TGA-DTA) para la silice
TMEGly2
Figure 9. Thermal analysis of silica

Como era de esperarse, el termograma de la
silice producida por la mezcla de porogenos es
aproximadamente la superposicion de los
termogramas mostrados en las figuras 7 y 8, que
corresponden a las silices producidas con

glicerol 'y  monoestearato de  glicerilo
respectivamente. Las pérdidas de masa mas
significativas de la silice TMEGly2, figura 9,
corresponden en un 18% aproximadamente a
deshidratacion y evaporacion de solvente entre
30-115°C, un 42% aproximadamente a Ia
evaporacion de glicerol entre 115-300°C y un
16% aproximadamente a la combustion del
exceso de glicerol y del monoestearato de
glicerilo.

3.3 Estabilidad Hidrotérmica

La estabilidad hidrotérmica es una propiedad
muy importante que deben tener las silices
porosas, maxime cuando son usadas en
aplicaciones industriales que involucran agua o
solventes polares calientes, ya que los grupos
superficiales del silanol (-Si-OH) adsorben
moléculas de agua capaces de hidrolizar en
enlaces Si-O-Si sobre las paredes de la silice
haciendo que se cierren los poros y se reduzca
significativamente el area superficial [9]. Las
silices porosas mas susceptibles a este efecto
hidrotérmico, segin reportan Cassiers et al. [9],
son aquéllas que poseen mesoporos ordenados,
como es el caso de la MCM-41, FMS-16 y SBA-
15 que son las mas conocidas y estudiadas a
nivel mundial. Esto se debe a la forma
geométrica y la alta simetria de los poros sobre
los cuales los grupos hidroxilos estan mas cerca
y mejor dispuestos para ser hidrdlizados por la
presencia de agua caliente. Este efecto impacta
en menor grado en los casos donde los poros de
la silice son formados de manera aleatoria, como
en nuestro caso por ejemplo.
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Figura 10. Isotermas de adsorcion-desorcion para la silice
TEG3 sometida a prueba hidrotérmica
Figure 10. Nitrogen adsorption isotherm on silica
TEG3 before and after hydrothermal treatment
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En la figura 10 se muestran las isotermas de
adsorbidon-desorcion de nitrégeno para la silice
TEG3 que fue sometida a la prueba
hidrotérmica. Alli puede apreciarse que la
formacion de la histéresis es desplazada de 0.45
a 0.60 (p/p0), lo que se interpreta como una
fuerte evidencia de reduccion en el area
superficial después del tratamiento hidrotérmico.
Debido a la forma de las isotermas de adsorcion-
desorcion de nitrogeno se puede apreciar que
gran parte de la porosidad del material se
conserva y que ésta es del tipo mesoporo.

Olnicial
- HFinal

Area BET (m2/g)

.

TEG3 SBA-15(ef) B-TEOS

Figura 11. Efecto de la prueba hidrotérmica en el
area superficial de las silices TEG3 y SBA-15
Figure 11. Effect of hydrothermal treatment of silica
TEG3 and SBA-15 on surface area

La prueba hidrotérmica realizada sobre la silice
TEG3 fue reproducida del procedimiento
descrito por Cassiers et al. con el fin de
comparar la estabilidad hidrotérmica de la silice
sintetiza en esta investigacion con las evaluadas
por ellos, como es el caso de las silices MCM-
48, MCM-41 y FSM-16 que presentan reduccion
en su area superficial de 86%, 87% y 94%
respectivamente. La silice con mejor estabilidad
hidrotérmica estudiada por Cassiers et al., es la
SBA-15 que present6 una reduccion en su area
superficial de 56%. Si comparamos este
resultado con el obtenido para la silice TEG3,
figura 11, puede observarse que esta resulta ser
mas estable hidrotérmicamente que la SBA-15
reportada por Cassiers et al., con una reduccion

en el area superficial de 50%, que comparada
con la MCM-48, la MCM-41 y la FSM-16, es
mucho menor.

4. CONCLUSIONES

El mecanismo de sintesis en dos etapas en medio
fuertemente acido (pH de 2 y 3.2), basado en la
formacion de micelas hibridas estables producto
de la asociacion de los silicatos y los agentes
porogenos no iénicos estudiados (monoestearato
de glicerilo, glicerol y mezclas de ambos) en la
primera etapa y la policondensacion inducida por
la adicion de NaF en la segunda, conduce a la
formacion de mesoporosidad en la silice
obtenida con caracteristicas  superficiales
adecuadas para su aplicacion en catalisis
heterogénea, como es su alta area superficial y
porosidad; ademas, tales pordgenos conducen a
la formacion de aglomerados de particulas
completamente amorfas e irregulares, de
tamafios variados y con caracteristicas porosas
diversas segun la cantidad y el tipo de pordgeno
usado.

La naturaleza de los agentes porogenos afecta
fuertemente las caracteristicas porosas del
material. El glicerol conduce a la formacion de
silices con area superficial BET que no supera
los 500 m*/g, donde el efecto de la concentracion
sobre el area superficial es bastante bajo, segun
se aprecia en la tabla 1. Debido a la baja
solubilidad en agua del monoestarato de
glicerilo, su concentracion no es una variable
que pueda variarse con el fin de incrementar la
porosidad de la silice, sin embargo, al usarse
mezclado con glicerol se favorece notablemente
su desempefio en la formacion de mesoporos en
la silice, dando como resultado un material con
alta area superficial y con poros de tamafo muy
homogéneo, que son ideales en procesos de
separacion selectiva de moléculas por tamafio.

La silice con las mejores caracteristicas
mesoporosas es la TMEGIly3, con 4rea
superficial BET de 736.3 m?/g, volumen total de
poros de 0.41 cm’/g y estrecha distribucion de
tamafios de poro alrededor de 36 A. La
formacion de los mesoporos fue generada por la
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mezcla entre glicerol y monoestearato de
glicerilo y sus caracteristicas superficiales son
ideales para su aplicacion en catalisis
heterogénea.

La silice TEG3 producida en esta investigacion
es hidrotérmicamente mas estable que las silices
MCM-48, MCM-41, FSM-16 y SBA-15,
estudiadas por Cassiers et al.
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