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Resumen

Se comparan técnicas de caracterizacion estructural
y morfologica, incluyendo adsorcion de nitrégeno
(BET, BJH), porosimetria de mercurio y microscopia
electronica de transmision, aplicadas a silice
precipitada sintética con distintas distribuciones de
tamafo. Se evaltian correlaciones entre métodos y
representaciones gréficas, analizando su
complementariedad y limitaciones segun la
estructura del material.

Introduccion

La silice precipitada sintética es un material
ampliamente utilizado en aplicaciones industriales y
tecnologicas debido a su elevada superficie
especifica, porosidad ajustable y amplia distribucion
de tamafios de poro. La correcta caracterizacion de
sus propiedades estructurales y morfologicas resulta
esencial para garantizar su idoneidad en cada
aplicacion especifica. Por ejemplo, para su uso como
soporte catalitico en procesos heterogéneos, la
accesibilidad a los sitios activos depende de Ia
distribucion y el tamafio de los poros; como agente
reforzante en compuestos de elastomeros, Ia
interaccion entre las particulas de silice y la matriz
polimérica estd fuertemente influenciada por Ia
morfologia y el tamafo de particula.

En este trabajo se comparan distintas técnicas de
caracterizacion aplicadas a muestras de silice con
diferentes distribuciones de tamafio de particula:
adsorcion de nitrogeno (BET, por sus siglas en inglés
de Brunauer—Emmett—Teller, para la determinacion
de la superficie especifica, y BJH, correspondiente al
método  Barrett-Joyner—Halenda,  para la
distribuciéon de mesoporos), porosimetria por
intrusion de mercurio (especialmente 1til para
caracterizar meso y macroporos) [1], y microscopia
electronica de transmision (TEM), que permite
observar la morfologia y el grado de aglomeracion a
escala nanométrica. Se analiza la correlacion entre
los resultados obtenidos por cada método[2],

considerando las distintas escalas de tamafio de poro
definidas por la IUPAC (Tabla 1), asi como las
representaciones graficas derivadas de cada técnica.

Tabla 1. Clasificaciéon por tamafio de poro conforme a la
normativa de la IUPAC.

Tipo de poro Diametro de poro

Microporo <2 nm

Mesoporo 2-50 nm

Macroporo > 50 nm
Resultados

Las silices precipitadas a temperatura ambiente
pueden no flocularse correctamente, presentando una
forma en fase gel en lugar de la precipitada, con una
distribucion de poros caracteristica. Ademas,
dependiendo del pH de precipitacion, las muestras
pueden tener cambios estructurales. En la Tabla 2 se
muestra el analisis por los diferentes métodos de
caracterizacion.

Tabla 2. Resultados de las medidas para silices con dos pH.

Area b Area  Area
pH BET P BJH Hg

. (@m) o (g/mL)
(m-/g) (m‘/g) (m%g)

8 443 6 219 224 050

9 346 8 223 165 0,64

El diametro de particula (Dp) se calcula a partir de la
aproximacion [Eq.1], que asume que las particulas
presentan morfologia esférica. Comparado con los
resultados obtenidos por TEM, tras 6 medidas
aleatorias de las muestras (Tabla 3 y Figura 1), se
puede observar como el valor calculado con el area
BET, al tener una mayor contribucion de los
microporos, proporciona un menor tamafio de
particula que el determinado por TEM.
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Tabla 3. Medidas diametro de particula con TEM.

Medidas TEM
PH | 50 s Min  Miax
8 10 2 7 13
9 14 3 11 17

Si se analizan los diferenciales de volumen de poro
utilizando el método BJH y la porosimetria de Hg
(Figura 2), se observa como la estructura de pH 8 es
mas susceptible a la compresion, lo que se observa
por el desplazamiento de la moda entre las técnicas.
La porosimetria de Hg determina un tamafo de poro
de 8 nm y el método BJH de 10 nm.

Por otro lado, se comparan dos silices precipitadas a
pH 9 para dos temperaturas (25-60 °C). Los
resultados se muestran en la Tabla 4 y en la Figura 3.

Tabla 4. Resultados de las medidas para silices con dos
temperaturas.

Area Area Area

T(¢C) BET (mf'l) BJH Hg
(m*/g) (m*/g) (m?/g)
25 346 8 223 165 0.64
60 266 11 244 196 0.21

(g/mL)

La representacion del volumen diferencial de poro
frente al logaritmo del tamafio de poro permite una
visualizacion madas equilibrada de la distribucion,
reduciendo el peso relativo de los volimenes
asociados a poros muy pequeios y facilitando asi el
analisis global de la porosidad en toda la muestra.

Conclusiones

La combinacion de técnicas como BET, BJH,
porosimetria de Hg y TEM permite una
caracterizacion completa de la silice. Cada método
aporta informaciéon complementaria sobre la
estructura y su morfologia.
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Figura 1. Iméees TEM de silices con dos pH.
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Figura 2. Resultados BJH y porosimetrias de Hg de silices
con dos pH.
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Figura 3. Resultados porosimetrias de Hg de silices con dos
temperaturas.
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