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Introducción. 

INTRODUCCIÓN. 

A principios de siglo el óxido de zinc, blanco de España entre otros productos fueron 

utilizados en la industria del hule. Después del é>dto obtenido por el uso del negro de bum~ 

en la producción de neumáticos, los investigadores se dedicaron ar cent.rol d~{ tatwÍilo de 
_- . - -:·.,_ '-:-.-'-," ;_:::, .. ,; .. _,· 

partícula de estos compuestos, por ejemplo se sintetizaron carbonaios·· de calcio d~ dos 

tamaños diferentes .. Debido a l~s caracteristicas siiiíila~es del sÜi~~'.;o d~ c~l~io • (sílice 

precipitada c~o • c.u;;idade~ p~~u~Üas <lé i ci~ici~) c~~·¡,1 it'é~~\1e' btí'mÜ. ~ l 9J9 fiier~n . 
• ;·,'. ~.-"" •\ '"•'• ¡ i_/-:c- :~;-" • 7:•,7_ •e - • r '-.- -; 

introducidos los silic1tos en la ÍÍiduStria del hule.' La prlinera srnc°t~omercialfüe inÍroducida 
.:: 

por Columbia Cbeod~al oMsi~~ de Pltisb~~g ¡;,;,~ oi~ss Comp~n;, en 1948 y DO fue sino 
, _ . " -, _,· -· ! ·-' _ ,· .. '- ~--- _ :_,- . -_ · --~,;e' .. ~ :, .. '= ~ - ,.: ,o_ - , = :: ,' - r 

la actividad 5uperfi~ial y absorción de a~eiteq,ue'presenta. 

Las sílices sintéticas so~:p~lv~sblaocos ~~· .. ~derivan ya sea de un proceso de fase 

liquida o vapor. ii.(síl!~~s ·¡,fa~~;~ por el proceso de vapor se denominan sílices 

pirogénicas y se,prqiiran\n~~l,~t[:;~ reacció~ del vapor del tetracloruro de siliciO con, 

oxigeno e hiclróge~oa'iempera;~~as elevadas. Las productos obtenidos mediante el proceso 

liquido se clasifican ~~~mí ¡¡eles d~ silice y silices precipitadas. Los geles de sílice se preparan 

de la reacción de' ull silicáío soluble tan como es el silicato de sodio con ácÍdo ~llürico 
" -·... . . 

fuerte. Finalmente · l~·s• '.sílices p.recipitadas se producen mediante l~ reacción de 
. ~ . . . . . 

desestabilización y precipit~cióo de sílice a partir de un silicato soluble y'de la adición de un 

ácido mineral y/o gases ácidos. 



Introducción. 

La variedad en el uso de las sílices simélicas depende de la aplicación final de las 

~nismas así 'como· de. la estnactura inteJ:na. de· esi~~. ~~teriale~. Pueden ·.emp~earse ·como 

agentes· para rCr~~r ~ut~> ·e~' . p;~t~~~s,. papel: ··.~ete.~~cntes, co~p.osic~~neS .·dentífricas, 

tamices molecul~resy comp~siciones poliOléri~as é~tre o;;as. 

El presentetra~ajo e~a de~~ado.a Í: ~bte;~i~ri~~ st~Í~~spr~ci~i;adá~·mediante m 

reacción y p~ecipltaciÓn°d~sílicé a partir de' un sílicat.o SÓluble por adición de .un ácido 

mineral; en este ca; et ácidO·Suliüri~~·. ~;,_· 

;', ·~ 

Las p;opiedade~ de la. sílic~ pre~ipiÍada pueden modificarsé niedi,;nte el control de las 

variables de rcac~i!n i de siiperfiéie ;º~~ son: m ::~po'sicióí(coJcieiitración, velocidad de 
l-; - ' •. --.,-,--- "'l-'' .¡- ···: ,,-.- -. .. . ._, ••• - '\ 

. ' ~ . _·- - ._ .; . ._ '. ; . , -'- - - ,,. ,, .. - '-· ' - . ' ' - ,' ' 

adición dé ·ios re~CtivOs, · tempeTaltifa:' pH ·~e. reacción· y tensión· superfici&~_-entre otras, que 

constitÚyen variables fuúdarii~~tales eú el pro'ce5o dé obÍenció~'~é Sruée ~aioña precipitada . 
. - ., ' ,, - . ". ~- ,.-~;,.:;-;~~-·:-·-- "'-""'·;;--·':e-;-:_, • • -· -· . 

Con objelo de esÍudiar ~l ~fe~tCI de est~s vari~bl~~ sobr~ J~s propiedádés d~Ia stllbe, én este 

trabajo. se construyeron l?s_ cl,i~gr~tÍlá~,de f~se pseudot;¡;,aril)~ para el sistema Na~SiO,~ 

H2SO,-Na,S(),-H,O·. a
0

25"• ~ :1:l.•c, se <detún1inaron las re~one~• .. homogéneas y 

anisotrópicSs en:-·1'~.~. r~8~Ci6~'/dé -·~~~ime~~-;Ó~ ·-~~.:-~~~~-J: P~steri.~i-ment~ s~:,- ~rectuar~n 
,.', .,· -_., ,, 

diferentes irayect~riás cd~. ;;~~ciÓn, de~Íro de ,g~ diailramas; con el fin de enconlrar 

reacciones altema.s en la obtención: d~ sílice pn:~lpiÍáda. 

Se realizó ~l estudio "Íe al~os tensoactivos en m reacción de ob1ención de la sílice 
', } .'' '·._" . .':: -. . ; . - :. .. . :-, 

para observar m influencia de estos sobre la moñología y dimensiones de la silice. 



Introducción.-

En la caracterización de lit sílice se detefminó el área supedlcial (BET), t•maño de 

agregado (dispersión. de 1uZ, inicroscopía óptica y Ínicro~opía eleC:trÓnil:ll' de barrido), 

tamaño de partfénb (microscopía eleCi~ónica' de transllliSió~).ab.¡;rció~ de aceite/densidad 

y morfología por diffacci~n de ~ayosX .. 
;·. 

-~\::-,.;- .' ·: 

·:.-.> 

En el capituló), se' de5c;.,l>eri Jos conc.Ptos generales refe~eriíes a la sílice, sílice 
'• 'º' 

amorfa y los efectos del pH, ~i~rollÍ~s yi~nUíiiO' d~ partléÜla' st;br~'iii ~ol~bllid~d de la 
.·. - ··"'-' - -,;--·· - - ·,;.o;·-·-·- -- .,. . .--• . ;• ,. .-

sílice. En el capil1Jlo 2 ~ ;ro;~~ciÓÓ~ 11lÍI~ d~~Jp~ión1 ~lÍr~:~; 1 
i.;ió01.:i;o de Já n~cleación y 

la polimerizació~ d .. ~ sílic~. lli c;;~fu'.í~ 3 de~n'be lo~ rip~~ ~e-sili~~ si.;1éiic~ eomcicía~ así 

como sus métodos de'man~ac~:~~~rop;eda~es.'~~eI;:~;tnlo A¡-presentá la parte 

experiment~ do~de ~; ~.~~f c~d¡i.n~·d/~s_t~~~~ ~~~~~.·~le~ ~mpleadas en 

este trabajo, así como de las técrucas analíti6~.s pa~~ sil ~;¡,act~riza6ióll. E~ Jos capítulos S y 

6 se discuten los resnltados obtellidos comp:rk~()J~s;c~n 'iot 1r~~rta~~s en la Ji¡eratnra. 

F'malmente en el capítnlo 7 se presentan las conclusi~nes de este tiabajo. 



Objetii•os. 

OBJETIVOS. 

" Este trabajo tiene como objetivos principales: 

" La construcción de Jos diagramas de fase pseudotemarios para el sistema Na2SiO,-

H2SO.-Na2SO<-H20 a 25º.Y '2ºC a partir de los diagramas pseudobinarios Na2SiO..-H,so.

H20, H,SO.-Na,so;-tt,o yN.a,SiO,-Na,so.-H,O. 

'.:~'--_,.) ._¡:·.-,· 

" Sel~ccionar .fili,',.;,;;·te~ trayectorias de reacción dentro del diagrama a 25 ºC con el 

fin de enconirar reacci~~~~ ;Jie,ria~ ,,;¡ la obtención de sllice amorfa precipitada. 

" Estudiir la irifluencia de wfer;,.;tes agentes tensoac:tiVos en la rea9ción a 25ºC. ·.. ·<· ... )C ... ' ., .. · . 

" Analizar el efecto de lue~~ra~ll de ~eacción S<lbre la porosidad y el tamaño de 

partlcula. 

- ' . ' 

" Caract~r Jos;préicÍ~ctos· obteoldo; de las diferentes reacciones mediante las 

técnicas de absorció{d~ nkói~~ (BET)' para CI área superficial, fu dispersión de IÚ7, 
...::.-·.::.:, :.·.,>". -:>: .:· ' 

microscopia el~ctróni"8, de t;ansmisióó (MET), microscopia de barrido. (MEB) y 

micro5copla ópÍiéa en la detCiminacióri de i4malio de agregado y partícula, absorción de 
-· ' .· - ,- ~-, ' . ,-' ' 

aceite en el volUlJl.en de}~s poros füialmente para la confirmación de amorficid~d de fa silice 

se uso la dispersió~ de rayos x: 



CAPÍTULO l. 

SÍLICE AMORFA PRECIPITADA. 



Sílice amorfa precipitada. 

J.I.-SÍLICE 
. . 

La mayor parte de la corteza terrestre, las estrucÍuras que el hombre ha· erigido, las 

rocas ígneas; depósit~s de arcilla, las areniscas /1a arena. dé l~s ;láyas: tod;~ eUas ~011 ·sílice 

o silicatos. La síÚce ÍiJJre o co~;bin~d~, fo.:.,,,, el 60 % d~ l~ ~~rÍeia térresi~~. El ll~niiigón, . 
ladrillos mezcla de sillcaícis y piedras de const~;ccióri ~º~.;de la mi~'nia na'tírrale:za, todos 

• -•, • • • ' C. • - .; •.": - - • -· .. :·.- o~- T:'·º-.-.," -- ;. ·' /e-:--•· .-·, . '·' · ., 

estos materiale~, ~xc.;jiío í~ pi~dr~ éali,;,; y ellruí~~i, sóri sili6átci~(I¡.+0 •• 
.. . - , '-, ''. ; ·,"' -- : ·:· •. ..,-.. ; ' :., - . - •. '' . ····~ .. e"., , . ·; \ 

silicio, Si {radio Íónicodto:36A) q~6-~siárodeado'árdiri~ri~óié~t~ ilfrc~atro átomos de 

0~genoE:•t11~~::;et~4tcú:11c~f :1tt\~~e~lfr~f[¡S:1icef;~udr;o, ·,,;dimita Y. 

cristobalita; cada una de .lli;1 ~~ p~l;;,;órficá coÍt 'romlii estables" ií' difcrénte's iemperaturas 
' - -- . ";,-;__· . --"-"' "·> ··'···· ,. ,, _ _,- ________ -· 

(2)(3)(4). Del diágrama de.equilibrio d;;'ra5'e~ r'.T (ligÍrra J;l.I) se ve que'CI cuan~ es 

estable p~r deb~J~ d~i·~;Ó~; I~ trldi~it~ .;1Jire
2
870 ; 147~°C y¿~ crl~ób~lita ~e 1-170· 

1723°C. 

Figura J .1.1- R~l-acio~~s de esrabili~~ d~ :l~s ntiñ~rales de ~ilice (2) 



Sílice amot;fa precipitada. 

cuan;o.- el cuarzo se divide en a y fl que se fonnan dependiendo ,de la temperatura. El a

cuarzo es estable a temperatura ambiente y cambia a fl·cuar:Zo a S74°~'. En ia crÍstobalita 

existe una transición similar a 270°C. En el c~ar:Zo iC,s t¿t;áedro~ de 'siO.'¡ 'e~áÍÍ ligado~ entre 

si en una red tridimeusio'nal. El prisma unitario he"ago~~1 'conti~;1ét;cs unidades de Si02 y 
"" ·:'/<''.(:> .. 

sus dimensiones son: fl:iuarw a0 = O.SOi nni, c0 0.547 rimá'.600ºC, (5). La distaocia Si·O 

es 0.162 mn yl~
1 

densid~d a 6oooe es 2'.s3 ~¿¡:i/ ~I ci . .iu~rz~ es ~imilar al ¡¡.cuarzo pero 

tiene ~;. estructura menos ~egular a0 =0.4913 nm, c0 0.5405 nm, la distancia Si-O es 

0.1597 y 0.1617 nmyla densidad a ooe es 2.65 g/cm3 (figura 1.1.2). 

Fig. 1.1.2.- Relación estructural entre a y p cuarzos (6). 

tridimita.- la tridimita es la forma más estable de la S11ice entre los 867 y 1470oC a presión 

atmosférica (6). El cambio de cristobalita a tridimita y aún más de cualquiera de éstas en 

cuarzo, requiere un reagrupamiento de los enlaces en los tetraedros. 

En la tridimita existen tres transiciones U~~das ;,_, fl1, y fl2 (7) que dependen básicamente de 

la temperatura. La estructura h~~~~~~í~~~''1~trldhrutii es Diás abierta que la del cuarzo y es 

similar a la cristobalita. La~ dinien~i¿~e~ del pri~ .;.,itatio son: a0 =0.503 lll11., c
0 

= 0.822 

mn arriba de 2oooe, la dimancia Si-O es de 0.152 nm y la densidad a 2oooc es de 2.22 

g/cm3 (Figura 1.1.3 ). 

2 



Sílice amorfa precipitada. 

Fig. U.3.- Proyección de la base del contenido aJónúco de dos unidades h·exagonales de Ja 
tridimita (S) , ·: 

cristobalita.- la cristobalita es la forma más criStalin~_de la_~lice a temperaturas altas, es 

estable entre 1470 y l 72J"C. La estructura de la cristobalita es'~úbic~ y ~s difuen~ones son 

a0 = 0.716 nm a 290oC, la celda unitaria contiene ochollDid.'d~s d~~iÓ2 (fiSur• 1.1..Í) 

Flg. 1.1.4.- Estructuí'á de I~ cristobalita (6). 

J 



Sílice amoifa precipitada. 

J.2.- SÍLICE AMORFA. 

La amorficidad de wi material se refiere a la ausencia de arreglos regulares 

tridimensionales de moléculas ó wiidades submolcculares. Fronde! (8) estableció que la silice 

amoña no es totalmente amoña, consiste· de regiones de orden atómico o "cristalitos1
' que 

han sido cuidadosamente estudiados por difracción de rayos X, su estructura es la misma de 

la cristobalita sin embargo, por métodos ordinarios de difracción este material presenta 

solamente una banda ancha indicadora de la sílice amorfa. 

La sílice amorfa puede dividirse en tres categorias (9): vidrio de si/Ice, si/Ice M y 

sílice mlcroamorfa, esta última representa el grupo más importante comercialmente 

hablando. 

El vidrio de sílice, se obtiene de fundir el cuarzo. 

La sílice M es wi tipo de sílice que se forma cuando se irradian las síliées cristalinas o 

amorfas con electrones de alta velocidad. Térmicamente es inestable y se transfonD.a en 

cuarzo a 93o•c· 
; . ,- ·._· :."' 

La sílice microamorfa, co_nsiste .d_e partículas o wiidadés estruc_turales d_e diámet_ros menores a 

lµm 

En este trabajo es d; int;rés el estudio de la ~i~e ~Í~roaiilorfa debido a que wio de los . 

métodos ~n la obtención ~e est~rnp.icieses 18 ~;ecipltación ~e ¡-¡j ~ílÍc~ ~~ _solució~ ~cuosa. 

Sflice mlcroat.oJd . 

En la natural~;,.1~~'~1i~es miCroamorfas resultan de la cori~ensa~ló~ de los vapores 

de las erupcion~s vol~áiu~as y de la _acumulación de soluciones ~per~~rad~s de sflice en 

depósitos de agua natural. Las sílices microiiíriorfasSilltéiicas.p'ú:ecle.i'dMd~se en tres clases: 

especies microscópicas, parlículas esféricas y sílice amorfa hidrat~da (1 H9;) { 1 O). 
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SI/ice amorfa precipitada. 

Especies microscópicas.- se obtienen de procesos · especiales ; comO son la 

coagulación de stlice báio 1a mnuencia de tensoact~os c~tiónicos. y ia hidró1isis:de siF 4• 

Partfculas ~sféri~áS.- ;~nparticul~~deSi02 ~~I o~den d~HJOO Ade,diá;i,etro,la 
' .. ·' -·. - -.... "· >:" .• , ' ·-

superficie de esias partículas consiste de SiÓ2 . ánhidr~ o grupos SiOH;'pueden eitcontrarse . . -· . • ... _ .,., . ·'-·'·--·'·." '; ,,.•. - .,.,; ··" 

aisladas o en agregad~s trldimenslonaÚis .. Partíc-.IJ~rdiSc.ret~s·ci s.Párada~(~~Íes), airegados 

tridimensionales con un enlace slloxano :~~ io~ punÍo~ ele' c~Jtacto (ge;;~) •. ~gi~gados 
tridimensionales abiertos (polvos) (fl~~~ 1'.i'.J¡. • .·• .. ··· 

-- --.---. -.-. 

Fig. 1.2.1.- a) sol, b) gel, e) polvos (precipitados) (9)(10). 
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Sllice amoifa precipitada. 

Sílice hidratada.- este tipo de estructura polimérica se obtiene de una solución 

concentrada de ácido sílicico a temperaturas bajas en· una solución ligeramente ácida, bajo 

estas condiciones se obtienen panículas de 20~30 A de . diámetro y cuaÍldo se concentran 

forman geles tridimensionales. 
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Sílice amorfa precipitada. 

Debido a la importancia que tiene la solubilidad de la silice sobre la polimerización en 

sistemas acuosos, es neceSario señalar las causas que pueden áfectar la solubilidad de la 

silice y sii efecto en l~s diferent<Ís medios d~ reacción. 

/ • .J.- SOLUBILIDAD DE SÚl~É~~R~Á 

La solubilidad de la silice en agua varla en uÍl intervalo comprendido entre 70 y ISO 

ppm a 2SºC, estas variaciones se ~:b~ ':~~c~alment~ al tamáño de partícula y a la 

presencia de impurezas en lá silice\10).~e~der(l I) iepoitó qué lá solubilidad de la sÍlice 

amoña en agua a 2S oc es de 9o p¡Ím para un silicato de sodio piiro; y de 60-70 pp'm )!ara la 
. .::·, -.-. .-::·: _:_-. . ·:-::..·· -,\.::·: . ,.·. .-.. 

silice comercial que contiene imp~eus. Struckman (12) estableció Í¡ue lá solubilidad de la 

silice en agua a temp¿ratura ambiente es de 100-ISO ppm; No existe~ acuérdo ge,;eral co~ 
este dato debido a las variaciones que presentan divel'Sás fuenteih1·~··~Ü·) (14).· Se ha· 

encontrado que la solubilidad de la sílice depende del pH Ba,~'(I4);;~~ed<inski (13) 

confirmaron l~s rerultados obtenidos por Alexander ~ co~¿Í~ye~~~ qJe'la solu~~idad ~~ca un 

mínimo en intervdo; de pHS entre 7 y 8 (figurá LJ~I). ~~:~I ~1~f\'a1~ d~ ~1.r'fo~réndido 
entre 9 y 10.7, existe un 1114rcado inÍfremellt~ én la ~lubilidad de'1,¡1~~1iee;y ... debe 

principalmente a que la co.ncentració~ del i~n ~licat? IJo~arla:·c~n el pH. Gota 
0

(1S) por su 
: . -. . . '.: : - ~ - . :: -.. - ., :·.. ; '_ .;.'.. .. ' .. - . -: : .. · _ .. , :. : ·_ ~ 

parte midió b soh.bilidad. de .la silic;a 'températui-ás CÓDlprendidas entre Ó y
0

200 oc, 

encontró que conforme~ .¡..;ta la Í~.iipe~~iura y el pH, la'S<J;ubUididd¡ia sfu~ se 

incrementa considerablemente (figura J.3.2). 
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Sflice amorfa precipitada. 
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Fig.1.3.1.- Solubilidad de sllice amorfa versus pH: O, Alexander. 2s0c, • Cherkinsldi (13) l!l"C, li 
Baumann, 200C; O Baumann, 300C. Linea punteada Ecuación de Cherkinskii: log Cm= ·2.44 - 0.053 (pH). 
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6 

Fig, 1.3.2.· Solubilidad de la Sílice amorfa versui pH a diferentes 1emperaturas (ISJ. 
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S(fice amorfa precipitada. 

Greenberg y Price (16) estudiaron el efecto de los electrolitos' sobre la solubilidad de la 

silice amoña- pura en wi Ínte.._;alo de pWentré 7 y 11 y enc~ntraron q~e por arriba d~ una 

concentración de O,; N d~ ~~~·ó Na~so411~ ha~ n~;. efecto sobre ;a solubilida~ ó sobre 

la constante de ionfució~ del ácido ono-silicicó (¡}H = · 10): 

/.~:J .. Efect!det)a~~~Tu )J~~,)~/a~dbre la sof~bitiddd de s(/ice 

De Ja literatura (9XIO) 'S(l ~•b_e q~~.Ja ~~~brndád 'dela ~ce se hicrementa cuando la 
,~·t . 

superficie de Ja silice es convexa y es baja'<iuaúdo es cóncava (figÍira- 1:3.1.1), 10 que á su 
} '-,.,~, ,i1': ';'>.· ' 

vez se relacio~a--~n{_lrá~o :iié'~~-~~~-d~_ Ja rupe~cie,_~~-dec~·paní~ulas ·éo~ radios_de 

curvaturapos~iVos liCllen ~~~lubilida~ especialm~te :en wi int:e¡alo dé pHentre 9 y 

10, dond~ 1os ii~~;~ít-fi~ ~!~;1t:ti(:1~o;~J~¡¿jf ~ei~~cir= di-~~;~/~~níc~~ 
t- ._ ,.,.: .. , ·; \¡.¡;-;.," ~ ~ 

pequeñas tienden a disolverse y las niá~'grandesa éri:~er. Si la ~Sregá~Íón oflocui.ción de 
' ... - .. '•.:.· ,. , .. ··'' ..... 

panículas ocurr~ de ~iir~ q~~-~g. ~ .iiás 'panícuÍas se sobrepone.; en eÍ p~;;; d~ ~~ritacio, -

el radio de ~aturd¡s n~~a;;~ ; ~xtr~mádamente pequeño, entonces la w'¡.;brud~d de la 

sílice en esta r¿~:ón será orlnima. El Ótismo fenómeno ocurre a pHs ácidos-; si las -~anículas 

de sílice son men'~res_~-~ ~d~ diámetro, Ja solubilidad varia con los radios d_;cim,;w;a, 

Para e.-pJ_icar e(éfecto de tamaño de panícula sobre la solubilidad de wi Sólido',- se 

recurre a las inteñaces liquidas debido a que están mejor definidas que las superficies 

sólidas, se pane de ~ sistema liquido y posteriormente se e>rtrapola para wi sistema sólido.• 
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Sflice amot:fa precipitada. 

- - ~ o • w ~ 
'curva negaliva~' ~Cwva positiva 

Fig.1.3.1.1.- Variación de la Solubilidad de Sílice con el Radio de Curvatura de la Superficie. 

Ecuadón de ia¡,j~';/ 
' :-: ~---:. :- ·_, . ' -

·~,':·· ' 

La ecuació~ de La place r~laciona I~ ~~~iÓn d~ ;~re~cSn con el ~adÍo de curvatura de 
-.'·· ,· .. -. ·-· , •' -· - , 

una superficie y la tensión superficial del líqitido; esta ex¡iresión puede deducirse de la 

siguiente manera ( 17): 
. ' i ::) '.(, 

' .. ¡'·-

sistema. de Wí •. coiiiPoJenie sé pre~t8ll burh,~jas de vapor en . Supóngase que en un 

equilibrio con el líquido, en ausencia de cam'po~ ~ke.ri~s(SraVií~cionaÍ~~ .; ~lécirlcos), las 
~ >"'./ --"',_;~- ;_.~- ~ 

burbujas asumen superficies esférlc~s· de ;ádÍo de curvaiUfá\r: Paia ¡fu~ co~tríÍ~ción en el 
,, .,.:;",' ·e:,":'•:;';: -

radio de la burbuja r-dr; el camlÍi-;~~r·;~~~p~rll¿¡~r;rr.!;8f,iJ,.j ;·!;-;¡(,~ ':.i.~erllcial 
;,c-

disminuirá en 8 µrdry. El trabajo ~eaiiUdo "'1 est~' co~tracción sed ó/> ~eces el irea de la 

burbuja en la dirección de la distancia contra;d~ es decir 4111''2dr, ~ntonces 
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SI/ice amorfa precipitada. 

4nr 2 dr = 8 nrdrr 

ó 

,jp= 2y (1) 
r 

Una burbuja esférica CtlDliene sól~ un' ;.dio de 'cllmt~a. no ocurre lo mismo para 

superficies no esféricas que p~lld.~ <lesinoirse ¡,~~ dÜs iadi~s de cwvatura r ¡y r2, entonces 
- - : ,.~.. •j <> 

la ecuación anterior toma la sigllientefornia::· · -· · 

-. ' J. ,' i ;,, ,,, 
Ap=r<-+-r 

.-:: r, .. : '· _-
. , .- Ecua~/6;; de Laplace (2) 

para que dp sea positivo) debe'~r ~oSit~o y por lo tan;~, la presión será sieq,re mayor 
-- --:~·~:.:_ .:; __ \-<::~:,:,. ·._.,,_

sobre el lado cóncavo de la superficie: 

Kelvin f~rm~ó ~;~xp~~AÓ~-~~'e :~e~ribe la v~riación dé la presión de vapor en 

función de la cwva~a. -Una -n;.s. d~ UqiJdó .-c~n una superficie· plana . es atomWida para 
· .... · -'->-·"·> ,~->.·-,~-. .-'· ~- ~~{->::./···, : . 

fonnar pequeñas gotas y :"' •. crea así ,un incremet1.to en el área de la interface liquido-vapor, 

este proceso gener~ u.; trabaj~ oobr~ ~I ~5t~mJI;; en ~onsecuencia el potencial químico del 

material en las gotas es mayor ·q_~~ en ~1 Uq~~o no msper5ado. 

La relación entre la ')lreslón d~ .;-apor ~br~ una súperficie cwva y la curvatura de la 

superficie ( 11 r ) se deriva de' la SigclO:.te ooera: -
. - .. , '"'"· '. . ~ - ' -

la energía libre de Gtñbs .J .;. ro,;i,. wfer~~i~ para ~a superficie plana es 

dG;;;-sdr+:vdp+YriA +Eµidni (3) 

esta expresión puede aplicarse a_ M~ ~~erfi~ie c~~~ detal forma que y (tensión superficial) 

no varia por la curvatura. El potencial q~:ru~ esta d~finjdo por 
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Sílice amorfa preciP.itada. 

µ = (a') (4) 
1 élV; T,p,n,,a 

cuando dn¡ moles de componente i se adicionan, el volumen dV se •"Presa . 

df/_=EV1 dNi 
·; ,, .. 

V¡ es el volumen molar parcial delcomp·o~ent~ i e~ eliíq;udo·, ~I volumen de la gota de radio 

res 4/Jir,.J ydV ~s igual a4irr2 dJo. · 

El cambio en el área superficial dA de rii gota es 8~rdr. 

(5) 

combinando J y -1 
. ,. . : ·' - . 

. . ·. . > 2V.. <-

dG =-sdT +Vtlp +rZ=::-'-dN;+TµpNi (6) · 
.- .. •. :1 ·' .. 

ó• 
~'. :'•.~ '_ 

2V.-
dG = -sdT+Vdp +¿¡r=:J!.. +/J;JdN; (7) 

., . '· - .r . 

El potencial quimico µ1 del componente I en la gota .;'s 

así 

por otro lado 

·• . . ·;,r;:.· 
µ¡' =( i;N.JT,p,n¡ 

l. 

ó 

2V:.. 
µ. ' =-..il.+µ. ¡ _- ;--, - , 

µ' -fe= 211/y 
1 ' 

µjO+ÍtTln Pf', 
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Si/ice amolfa precipitada. 

P,O es la presión de vapor de i sobre una superficie plana y 

µ'{= JIJ'O.+ RT ,;; P;, 
. ' .. · -. ~ . '.:::_ -., :':.-'.--~ ' - --. . . . . 

P; es la presión de vapor sobre:una S\lperficie curva por lo tanto, 

-.'·__ _; '-· 

para un sistema de un componente 

(8) 

Vm es el volumen molar del líqúido. 

El radio de cu<Vatura p~ra uiia-llllrll~~de ~:~~~ en ~líquido es de signo opuesto 

In Pi = _ 2Vmy .> 
p•c- · · rRT ¡< 

(9) 

.. ~ ~. ,;:: 
La figura L3. l.2. muestra el efecto de la curV~tura sobre la presión °de vapor de agua, 

para gotas (menis.o c~rive~~)y
0

bÜrb~j~s (~~ cóncavo{L. Clm'atura ti~~ un ligero 
,'\',,- ~)~). -·?\'.·.~ ;·--.--~ .. -·.·---.«.-.;-· . ' .. ·:· :,·· ' , 

efecto sobre la presión de v~p()~ ..i1.iméní~ c~ando el radio e~ del orden de 10 nm, pero la 
- ". -- ~· • ' ; • • -·- _. - • " ' •• .. ' < • 

La similitud entre I~ e~~p()r~~iÓii de Íu{ UÍ¡uid~·y l~,~~l~~lÓn de wi sóli~j en llO solvent~ 

líquido sé puede aplicar'.~pan:ículu sÓUd~s en ~i~taéto cJn su~lu~ió~ C~cu~~ión 9), de tal 

forma que O.Wald (18) sustituyó la relación P/Po eii la ecuación 9_por_l8 relación ala~ 
• . . ---~~:-- - . .,.__¿..-,-o.~-:-: - .-,=e-- . -

donde a~es-la ~CiMdad deÍ soluto diSueli~·en equilibrio con wta supemcie plana y a es la 

cantidad análoga para Ílna superficie esférica. 
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S(fice amoefa precipitada. 

, .. ID' ID' 10' 

rCnml 

Pig. 1.3.3.1.· l!fecto de la curvatura cobre la presión de vapor de -
- agua. 

Para un compuesto iónico la fomuiÍa general es MmXn, la actividad de una solución diluida 

se relaciona con la solubilidad molar S; 
,,o, .. o, --

C f a= (mS)llf (nS)n 

entonces para un sólido esféric¡;- ;e~Í~ Ía ~guiente expresión: 

ilr·--~ - -.· ;, · ::ilf. is··.---._ • 
-ln-=(m+n)-_ -ln:-=;2EV
M : a0 _ ,- : ... : ;M_·_ : •. So ." r 

--
Esta relación a ~vez file'corregl~ por FreWldlich resulta.ido 

8; .• _ .. :.:•·- :<--
SI =exp(~E~-l~~}~-1) (11) 

(10) 

donde Sr es la solubilidad' dé la p~~;~ui;;-de ~~dio. ~;s; ~- solubilidad de la superficie, E la 
- -'·-· ' ~ 

·- - 2·--- -~··-~:_,~-:::c-.,_..:_ __ ;:_;:'oº--:·_-.=--,-;_::_·.--,---:-,3- -o·-~':-------· ,. -

energía interñcial (erg cm· >.:V elvohüllen. inola_r = 27._2 cm para sílice amorñ, R la 

constante de los gases (8.JX 107 e'r~ riiol~ 1grado~1 ¡; T la temperatura (graijos absolutos), r 
'.·· -. -.-·-_ .. ' 

el radio de cwvatura (cm), E= 104:6c107)(r) l~g ( Sris;) a 25 oc. 
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Sílice amorfa precipitada. 
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CAPÍTUL02. 

NUCLEACIÓN Y POLIMERIZACIÓN 

DE SÍLICE 



Nucleació11 y polimerización de sílice... 

2.1.-NUCLEACJON 

El fenómeno de uú~leación es la fo~ación. espontánea de agreg~dos ~oleculares 

epartir de peqll~iÍas gotas o cristaies ~uc c()~lcsccn o c~ec~n ~iira f~nnar ~~ nu;va fase.· Un 

factor importan!~ en ~I ~roce~o de nllcld~cióu es la·· cxiSténci;' ~e s~mill~s o . ~perficies 
, - • , • ··-·- ••• •' .,, •• <'• --· • 

preseritcs, a c~c fen•Ó-~e~-~ ~~ 1~.é~DO~·e. como )iJ~1e~~-)~~1 '.1!~~~~~i~ii~~~: __ P~_r~' .~~ ·~~~~ ·d~Ode. 
no. hay irnpure"8s la 11~blea~Jó1i

0

• lw;1wg¿11ea p~eÚ ociÜ~. :,[a !~orla de ~Úclea~ión. 

homogénea ·de 'wspé~sione~ Só~do-liqUido sé de~a Ú Wi trntamierito ·de t~nnodinámica ·· 

clásica par~ I~ có~d~sa;ciÓ~\fo g~taS~ci~-·¡a-iiSe·-~áPor. ~/·_;::: _ ,,i :·~ , ,.,_ . ~:·; ·<\: ,:;~·,, ,· 
El estudio' de la 'éillética; 'mecanismo dé forriuu:ióo' de ·una ·nueva fase como .Is : 

~- ;-~·: ~ :·(\~_·,-· .. - _.,_,~ -,• .. · 

condensación dé.""1 ~apor,lá co~gcl~elón de un liquido o la precipitación de un s'°luto en 

solución 1í.iií si~~¿de g(átt ¡,~l~~étbibtis'(l)f~é 
la condeosa~ióndd ~Jpor ~go;a~ d~ liquido, fue dekrrollado olás t~rde'por Volmery 

Webar (2), .Farkas (J),' Bec~ér y Doe'ring (4) donde sl{ige '1<1e~~~ ·~1~sica de nucleación. 

Numero~~nuidIB~~~lo~es~=~~ ieoria ha~ siclo ápÜrt~~~s por M~yer ~t. al (S), Band (6), 
~~ ~ 

Frenkel. (7), Kúhrt (8). · .. Üthe' y p~;ri,d (9) .. i.~. t~~ria clásica' de _nuéleacióri y sus 
,. ' - ...... -. · ... , ._- .••. ·,·-.,--·.,' -'-.•'< -.-.·. ,-," 

modificaciones se.refieren a'mste"!as i;ci,térmic'os-is~báricos do~dc la ener~a libre de Gibbs 

es el potencial nai:ral. ksta ;~~ria.ba ~id~ e~lic~da ~n t;ini'uu.os q~h~~olucran interfases 
.-.. - ' . '. ' . . . .· (- ., 

liquido-vapo;, una aplicación d~ .isla ieori~ ha sld~ ¡; éstÍmacÍÓ~ d~ I~~ di.orgías libres en las 

interfaces sólido-liqitido. 
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Nucleación y polimerización de si/ice. 

2.1.1.- Teoría Clásica de N11cleación. 

Sea el siguiente proces.o- ( 10) Í1A(gas, P) = An {pára una pequeña gota de líquido) ( 1) 

en ausencia .de efectos de tensión .superficial y, t.G está. definida. por la energía libre de 
,- . . - ,. : ·:;. -: ' . ,- - -~- .. 

Gibbs, para transferir 11 n10les de I? fasé v~p~r de ulla presión P a la presión po de la fase 

líquida 

(2) 
-. ''. ; . 

la encrgia superficial pa~~ unag~ta e~ 4nr2;, entonces t.G es corno: 
. ·:-.·- . -'-· -

(3) 

donde X~ PIP". Si I~ d;;ri~dad del liquido es p.' el v~iumen molar es M/p y la ecuación 3 
puede escribirse 

- . 

(4) 

.- 4 . ,·, .,- '' 
. t.G:=-3n3;RÍ'ln:X+4Ju.2y 

. . :·. . . . 

los ténninos son de signo_-~pu¿~,·~· si ~~·-~s ~~y~;_-~- ~a~:::el sist~ma ·se encUCntra en un máximo 
¡· . .. -· ,- ... · ._ .. , 

que correspoÓde a un radiO critico·y.·e~ igti:ll ·a rd~r. 

Si d(t.G)ldr =O la ec~ación 4 ;oma l~;on'ri:_de laecuació~de Kel~n (11) 
-- .~-~ -.. . ~·:; _--,,. . ·-.. -~;'.;: 

RT-i ·x~·2yM;:;2yil.·. 
n --.--.--. 

r.,p '',re'' 
(5) 

Combinando 4 y 5 se obtiene unúelación p-ara- u~'tid,,:;;;, - -
. ' 

.· 4m:2; 
L\Gmax=-p (6) 
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Gibbs (12) llego a Ja conclusión de que !J.G,¡,,,, es igual .a un Íercio de .ia energía libre 

superficial para todo núcleo. ExiSte .una fo~ alterna para IJ.Gm,,; si se'eliriiina re: 

. ~~"rf1~;~8~;X '" 
la ecuación anterior p~~d~ 'aplic~r~ a:~rlstal~s, p.im debido a la falta .de esfericidad en el 

~.«',' ,_, 

cristal, resulta un Íigero cambió' en e1' fil et o~ ~~llléri~o de la' ~c~adóÓ 7. 

Por su pa~e, ~~cke~
0

y rió~thi'i) ~~~ .. ~~d~ la ~~l~cldad ~~ formación de u,; 
núcleo de t~o crítico.~ Si ~~¿~;cl~;~·~I e~~do:~~a~l~~¡ri~:~o~d: ~/~~~r~ de núcleos 

·' .<''::'·'·:~:;! ·. ,., \,.·¿, ... 

consiste de 2,3,4,L,N níólécú!Ss. El ~~j;,/ ~s ér Íni~o pa~a cualquier t~maño de. núcleo y se 

relaciona ~on la ~~u~c.ia ~~ c::Esióri:,ciné~~~ de ~ ~as>t •• ;·~tras palab~as
0

con °la · 

Si el valor crÍtico'de la e.er&ía bor~ (;c~a~iÓn:?i se.:co,lll¡lar~ Í:~n litén~rgla de 

activación (figura 2.1.l.1), enío'nce9'5e d~rlVa Wiíi éXi;r~sión paráis ~~Íocidad de nucleación 

/: ' ..... /.· ~~::.~·:.~ ·:.:::\' 

.· r =Ze~p(-aGQ..,t kT) (8) 
.: ·., 

sustituyendo !J.G en la' ecúación 8 ·· 

I == (Z /Nc)CAGI/J~i)Yzexp(-AGi,, .. t kT) (9) 

Una caracteristica •de está e,;presión es ·que. mientras la velocidad de nucleación es 

despreciable antes del lúnite de supe;~tnraclón,lanmenta rápidamente. 
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Fig. 2.1.1.1.· Energía de actiVación para la fomiación de núcleos estables; dependencia de la energía 
libre de ronnación de un gl~lo sobre su radio, Bamtt y Thomas, (17). 

Enfa nucleación heterogénea, el valor de supersaturación critica es pequeño 'debido 
.. - . " 

a las interacciones entre las ·;,;olécuJas adsorbentes y el sustra10 nucleante. 

La Mer y rnn:ega; (18) y La Mer (19), utilizaron. la relación existente entre 

nucleación y grado de sup~rsahlración para desarrollar los principios de g~~raciónde 
suspensio~es Dlono<Íispe~s '~o;' el proceso de nucleación heter~gé.;~a.'; ta: iisur~ ú .1.2 

representa el p;o;e~ ~:n fu;e~o. al tiempo de un siste.ma en el~~at. la~ ;,;oléc~~ de un 

sotuto de ~tubrudad limÍte~~pr;;J~cenc~¡.~~.~~t~.)i' ; ·· .~/·•· .. ' ·, .. 

En este sistema, )a con:~t!~ic)~~ solÜción '~Uni.;ta 'fü;~~~cií¡~· p~s.in.í~ p.{; ~(punto d~ 

saturación y alean;,. ;.: iuve¡~~; ~'.;¡b; del c~al la nJcte.ició~~~ p:~~Í: (~~dodÓ l). ConÍo 
.·--· .·. - .·· __ , .... ,-· ' - . . , '··' ., . 

la concentración ccint¡,;úa aw;¡éntand~ .;; la r~8;ón ;;,.,i. estabt~; even'tu~lmente o~á un 
: ._, .·' •, ·:'. , ·;·, 

rompimiento en '·ª nucleación (PeriÓdo U). Si Ía gen~ración de soluto es l~ta, la nucleación 

20 
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reduce ta conce11tración de la solución por debajo de la zona· met~estable y no habrá 

formación de nuevos núcleos. 

n 

11cmpo 

Fig. 2.1.1.2.- Concentración y de soluto disuelto antes y ~és-d~Ja_·~~~l-~Íó7il éO~~--~~a,~Íl~iód ~J 
tiempo. LaMery Dincgar, (18)¡'.' ·,,':•:···· ''"~ 

-<·:~:~~:v~.- -----"'.-, :.;_;-,.:.·~.L:·.\·.< 

La presencia de tenso activos ~ de ~tras.~';:pecie~ a;¡;~~bl~as en sÓtuciÓn p~~de influir . 

en el proceso de nucleación 'debido a la establliu:éión del núdeo 'contra el proceso de . 
' .· c. . ..•• --· -, • ', .. · ..•. '. - . 

;.:._:-;--· 

agregación y floéulación ~ por 'ia modificación de la· velocidad. ele illlercambio de so luto 
,~-

entre la superficie d~ l~partfiula~ la'kitu~lÓ~: ; · · 
';J ··-·. 

En el caso de la sílice, liÍ leoiíá d~ nuclea~ión bomogé~ea no ha sido de:.Srrollada 

sobre una base cuantitativa; pero algunas rel~clri~¡· b~ sido éon.~der~das etltre el grado de 

supersaturacióu, ~~ergla futclaci~I d~j~ sÍJicie J~~~~ ~·~~~_a¡¡~· ci~!i~::clel nilciéo; La 

principal diferenCia~~re' él sist~;.- síliée-agua l'. otras solu,cioriés 'ácull~sd~ cotÍtpuestos 

orgánicos .es que ene! casod~ la silice hay \1U rompimiento de etll~é~s ~iloxano, .este 
- ,· -, 

fenómeno no ocurre ~ 
0

la nucle~ció~ y etl el crecimietlto de cristales iónicris, com~ es el. 

21 
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caso del aZúéar o el BaS04• En otros sistemas, la nucleación heterogénea no se lleva a cabo . . 

debido a la presencia de iÜipure'..u'diminut~s eri suspe~sión, est .. no ~s el caso de la síÍice y 

solo sucede en panículas con wÍ área superfiéial recepd~~ grand~, c~~n son los ~xidos de 

metales finamente divididos, sin emb~rgo, á men'os que ~l lll!'terlal c~lo.idal ~éá adicionado 

deliberadamente, una solución supersaturada de sillce expeÍinienta~á Óucleác!óii homogénea 
,. 

espontánea a la cual parece no afecta~le las pequeñas canÍiw;d¡sdemai~rÍ~I ~xt;añ~. 
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2.2.- POLIMERIZACIÓN DE SÚ.ICE. 

La reacción de polimerización de sílice en soluciones de ácido ·orto-silícico 

relativamente diluidas ha sido estudiada por Kitara, Coudurier, Goto, Stade, Ashley, 

Greenberg entre otros (20, 21-27) debido principalmente a que depende del pR Por debajo 

de UD pH de 3, la reacción se cataliza por los iones H+, entre 3 y 6.la velocidad de reacción 

depende de los iones OH·. En el intervalo de pH comprendido entre.7 y 10 la velocidad de 

reacción se incrementa en UD factor de 3.4 por cada Unidad ile pH .'i.ue se áumente (22). 

Asbley y Greenberg (24,25) estudiaron la reacción ~:un int~~a1~:1de ·~Hs entre 3 y 6 y 

señalaron que en la reacción hay especies de ácido orto-sillcic().iO~~-C) :Y.~º l~nizacÍo, 

Con respecto al orden de reacción se ha encontrido qÚe en tuÍ ÍnteiValo de pH entre 

7 y 10 la reacción a temperatura ambieóte es de tercer·ord;;Q (22). Bisl!opjr Bear {30) 

reportaron que la velocidad de desaparición de monó~erC> ~~ d~ s~~do iíideii eh UD pH de ·. 
, --- . -.. --- ,•··. ' ' -··· , ., 

8.5. Alexander (31) encontró que la velocidad de reacció~'a baj~~ pH;~r~ .~; ~;J,..do órd~ 
y de tercer orden a pHs ahos .. CoUDdurier et al (21) rÓport~ron q~e la·~~locidad de reacción 

era de primer orden~ UDpH de 7.2 ~d~ segwido Órden ~~H ~e2 . ~ v~_¿ropusieronUD 
orden de reacción .;,tre ~C) y dos para pHs ~~er;,,edi~s, ¿almente B~~ (J;) ~c~~t~ó 
que en concentraci~nes bajas de· ácido . Ó~~:·silléico · (~enC>res ';i 5~0-1000 pp~) y 

dependiel1do d~t pH de ~~acdÓn que puede ~;.;¡ar eiitre 0.5 y 9, Í~ veÍocidad ini~ial de 

desaparición de monÓ~ér~ es_ e~~i~hn.,.;te de cero; En conchisió~ ~I Ó~den a¡Íar.;,te d~ 
reacción con respecto a la concentración. de monómero varia de primer a qum°to orden 

dependiendo del pR 
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2.2.l.- Polimerización de Ácido ortO-Silícico (33), 

Existen dos métodos gen~rales de obtención de ácido oifo-silicico (34): 

Antes de 1979, .;, pensaba que el ácido orto-silicico polimerizaba en cadenas de 

siloxano qué a ~ :vez ~ ~~caban y se entrecruzaban como los pollmeros orgánicos, sin 

embargo Uer ·encontró:.:· Í¡ue no _ existla relación o analogía entre el ácido orto-silícico 

polimerizad~ ~Ji; ~~erna<ac~~so y la condensación de los potlmeros orgánicos (3S). 
.. .-,~·.-o--··-· 

La p~fuite~ciÓn. d~ ~c~ ocurre en tres pasos: polimerización de monómero para 

fonnar partículas, ~reciitilen;~ ~e partí~..ias y enlace de partículas en cadenas o agreg~dos 
~~-;-c.< -- -:;~-"--

(35)(36). La ró'~~iÓn' d~ paní~iis eJ1 la ¡Ío!illierizació~ d~ monómero h~ sido inve~gada 

por métodos ¡íoteiÍció~eirico~ cm: por ~eacéíónd~ lrimetilsilación (38), p~r re~cción con. 

ácido molibdico (3_9), pcií'~~o~í~si.illa 1en·p~pel(~O) y niuy r.,;,iá;t~rn~te por ru.ÍN de 
..: - ·-. ·:::~-,-

s¡29 (41, 42) .. º.•. lok.réSuli~dÓs d~RMNSé h~ idelltfficado ai'rn~~~d~c~ e~ecies que 
' - ., :"" - ' . __ ·.·.·,- /''' ;•, .. ·v ·- . ". .., . .- ,, •""" ,,· . - '. ' 

in~luyen m~nórne;~~ wni.~~s, t~¿;~~ -~~~()~ cícliLl~ :;;,l>iti~dos IÍ.i~~.~·Y Íiéi<Ámé;os 

de silicato de potaSio\1 s; 19) ( 4t ). ; Estos resultados apÓyán el punto de vista de. Iler (3 S) 
'<,..:, 

quien séiiata que el proceso de la coridensadóri ~lleva a c~bo d~nde se maxiniÍU él número 

de enlaces Si-O-Si y sec OlÚJÍmiz11 el nÓmero'd~ v;.pos t~riiiúlal~s; t;~~é~de la c~ndensación 
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interna as~ los monómeros se unen rápidamente para formar partículas tridimensionales 

(figura 2.2.1.1) 

· ·.Pu~, ' 
pHl·IOcui .......... 
·.i. 

,./ 
/ 

pll7-10cui 
..-t&dt ..... 

Fig. 2.2.1.1.· Polimerización de SU ice. En solución Básica (B). las partículas crecen en tamaño y disminuyen 
en número: en solución ácida o en presencia de etectrolitos (A), agregación de partículas en redes 
uidimendionales y formación de geles. 

De la figura (2.2.1.l) se aprecia que uoa solución de sílice puede agregarse en la dirección A 

bajo condiciones ácidas y en presencia de electrolitos. En condiciones básicas (dirección B), 

el polímero condensa para formar soles estables de sílice donde las partículas crecen en 

tamaño pero disminuyen en número. En uo intervalo entre 7 y Jo--las partículas de Sruce 

absorben iones hidroxilo y se cargan repeliéndose uoas crin -~~ia¿Jt~d~se así su 
.·· / . '·:· ': . 

agregación. No ocurre lo mismo a pHs bajos (A), donde la ausencia· ele iones_ hidroxilo 

25 



Nucleación y polimerización de sf(ice. 

catalizan la transferencia de sílice y por lo tanto no hay crecimien.to de partículas que de 

lugar a la formación de agregados. 

Iler por su parte encontró que las partículas tridimensionales iw;~en C(Jmonúcleos e 

de crecimiento de partículas como es el caso de la maduración de Ostwald doóde las 

partículas crecen en tamaño y disminuyen en número. Tan pronto como las partículas más 

pequeñas se disuelven, se reprecipitan o se adhieren a las partículas grandes, el crecimiento 

se detiene cuando la diferencia de solubilidad entre partículas pequeñas y grandes es 

solamente de algunas ppDL 

2.2.2.- Efecto del pll sobre la Polimerización de Silíce. 

La fronters entre el punto de carga cero (la carga superficial es cero) y el punto 

isoeléctrico ( movilidad eléctrica de las partículas de sílice es cero), se .encuentra .en un 

inteivalo de pHs entre 1 y 3. Por arriba del punto isoeléctrico la velocidad de condensación · 

es proporcional a la concentración de iones OH ·como se aprecia .;,; bs-~ea~iones 1 y 2 

sSiOH + Olf -+ sSiO' + H,O 

•SiO' + HO-Si-+ ;.si-O-Su;.+ oi-r . 

una vez que los dímeros se forro~; r~ac~lo~an ~iº":i~;ia;;,:,~nte ;~o~ los ~ÓnómerÓs para 
<.·: L:;. ·~'.:~: ~;~ .. ·:;.'.'·'"··!·_'\'. ·,.:~'.';:.'.~':> :·:':.: ,· .. -> .. _·:. .. : 

formar tetrámeros, en este pUllto I~ C:íCrli1cfón ák{.;t.t~ -debido·~ :la ¡Ír~Ximidad de las 

cadenas terminales y a la con~t;~~ió~' ~ej~¡,~-¿~e;o; el ~~~c~'en't~ ~~~e por ~~ición 
continua de especies de bajo peso .iior~~~i.'i'o~'i;;~ pari~; j,,·~~l~~id~ct d~ s0lubrndad y 

'·· - .::'-/-;-.-;0 =·--~.;.,c~, =-=-i,-0'''·'-;o---=-(~-=---,-:'.-~---,·--·---·oo-o;-- .. - · 

disolución se maximizan y las partic:..Ss se i'?~ ap~~i~bÍelll.;nte, oo'mo ~otisecuencia el 

crecimiento de las partículas ~~;á ~ a~1:.cí~~ o gekd;ó~: ¿~ca 'd~I ~unto ~eléctrico 
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(pH de 2) donde no hay repulsión electrostática de partículas los procesos de crecíiuiento y 

agregación se llevan a cabo conjuntamente y ~ un momento· dado ~tieden llegar a . ser 

indistinguibles, debido a que la solubilidad de I~ ~i~e ;,n ~~e iÜt~rv~i~ de ~H e~ baja, el 
;,·º-.::;~e·~:::<--· .· -{·~.: --·~:.> ·:·._.;· --.:· .. 

crecimiento de partículas se detiene cuando las partículas ·alcanÚn entre 2 y 4 nm de 

diámetro (figura 2.2.2.1): 

c.p Sola 

ª~ 
~~ 5!.., 
~Q 

~I 
o 2 4 8 8 10 12 14 

pH 

Fig. 2.2.2.1.- Efectodct pH en el sistema Silice-Agua. tler(35) 
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CAPÍTUL03. 

SÍLICE SINTÉTICA COMERCIAL. 



Sffice sintética comercial. 

SILICES SINTÉTICAS COMÉRCÍ.U.ES . 

.. , .:,:;. ·-·/·.·. ,'_ ' .. \ 

A principios de sil'llo, ~~ de~ubri6 iiccident~lm;,,¡Íe que el negro de humo tema una 
' - ,. :~;;·. . .... ·· .. - '.', .' - -·· !f>·,.. ;.,-,:~;; ,-, - . - . 

mejor resist..;cla a la ab;a~i~ y p¿~ ,;; 0

tant¿ ~ abr'gab~ el tiempo de vida de los hules, 
' <---~' ·._--.->--?~- ·,·: )> .. ·_.'. ,, , .. 

después del éxito de eSte.de~ub~e;;ic;' se ui,piemento el ·u~ del negro de humo CD el 
L ')'é o' '• " ,,.; JC~·'. 'i' 

refonamiento de httles, ~k~ ~~~;i~fi' ~Í)~~c~eiicia ~a inÍen~ búsqueda de materiales con 

características semejanÍes. Por oÍra ;~rt~;;d~sji~és d¡ la prlmera guerra mundial se usaron 

pigmentos como sonlos óxidos de .;:~ ~::~~~~'~ la industria de neumáticos, a diferencia 

del negro de humo, .estos compuestos no ""~ de"éOlo~ oegrÓ, de aqul que los investigadores 

se dedicaran a controlar los t~maño~:.Í~·~iJl~a~;~~:e~os compuestos, para 1930 se 

sintetizaron carbonatos de. cal~io de 0do~Ct~~~5~;{~p;rrlcula diferentes. En 1939 se 

sintetizó silicato de calcio con tamail~s 'de partícula similar al del negro de humo . 
. ··-----"-' ---- -,,:·,,'.''.··:··- . 

·--_; . -~- ._, ), -~ : 

En 1948, la primera sílice come_icl~I precipit~da fu~ !ntroducida por Columbia 

Chemical Division de Pittsburgh,Plat~ ~l~;~C~~Ílll~y rJ~ u~.;da Hi~Sil, mas tarde se 

realizaron algunas variantes 5ob~e tti'.~il ;de tal·fo,.;m qri~ ·e.;· lo~ aÜos SOs, ia~ sílices 
' " •.: ',, .. _~-. ----~''. -... ,:l, -- • 

precipitadas se usaron como carg~s en rá mdii~ria de ~forzalniCDtÓ de httles. Es irit~~esaiite 

hacer noiar que el désarroli~ d~ Í~s ~Úi~es ~recl¡iÍt~~~ 'se'. d~be 1 ia ii..;~~Ílad de utilizar 

materiales que no fuesen de c~rdJ~e~~- ~~~e';197l~a~~(~~4}¿~~~~~1JaiI~ c~co 
tipos distintos de siJiceJ~e~c~ra éÓ~i~o~-~~(~~aii>}:;'_ , L. · 

Esta nueva:v~ri~dad "de-·pr~d~i:tos'C~iii'~~.;¡;,¡;~7'¡,;c;~~e.;~llO ;ár; la si!idenuevas 

oportunidades CD ~I me~cad~. ~oi ej~Inplo, se ut~ .ili~~s d: est~:turas co~troladas en el 

cuidado personal (pastas de dientes) y en la iddustria de los plásticos. 
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VHS HS 

SÍLICE PRECIPITADA 

MS 

VHS =MUY ALTA ESTRUCTURA 
HS =ALTA ESTRUCTURA 

MS =ESTRUCTURA MEDIA 
LS "'BAJAESTRUCTURA. ·.·. 

LS 

VLS =MUY BAJA ESTRUCTURA ·· 
:01 .• .• <' ~ :"· 

VLS 

Una selección aprop~da de ta'~¿~ d~1'e reali7.arS<l dep

00
diendo de la aplicación 

final de la sílice as!coiiio J;~ ~;~~~rn.'B~~;~: ~ ;,;~; d~ ª;:gª~º 1.~ sfficesdel tipo 

VHS y HS se utib'co~Ú~~~~~t.J~~rsj~~ ;~~¿:~. 'e"1i::t;s y agentes de 
. ; - - '_' - - . ·,_ º' -.- ~-. - :.·'· -~ .:" -

reforzamiento en elastÓmer~~ y plástiéós. P~r ~i~ó Jad~ ~ces deÍ tipo MS, LS,Y VLS se 
._. -;,:'.' ': ·:: '>,._.:.:o.·.:¡~ ._.'.:_'.'.:'.::C-- --

Utilizan COIDO abra~OSell dentÚiiCÓsy ag~tedUmpiador~saSf COWO agentes adsOrbenteS 

selectivos. En la a.'ru~~d~del 7S;;~d:~~;:::~~i~= d~ ~C~ se USa en eJastónÍeros y hules. 
:.-... ;·d~/"'.- -:, ,~;- :'-<'· 

Los priÍl~i~ale~ produéto~~~~e_sfficé p~ci~it~da so~ i~~s co~aili~~ n~rtea:nericanas 
(PPG, J.M HuberCooÍ:poration y PQ Corpor~tion) adelliás de esíás compañias eXiSÍen otras 

- ~·_,·:.·:.: - • - >< ' • _., .-- __ >".~- ,:,,-.<1~·-·' - --

que son importantes a itlvel mundial, DegUsa (Alemawa), 6osfield (fuglaterra), Rhone

Poulenc (Francia), AkZó:(H~t8iida), Bay~r A:G~~¡iriania); Úofi~·c;; ~;:landia) y Nippon 

(Japón). Zeofu1 óf es~~~o~añb.~bsidÍ~~a ¿eJ'.M ~~ber,-~thíziitiieci;otogía deHub~r 
para producir sffi.ce y ~c~t~s: ruto~e-PoÚlerif es 'una ~1~ciade]~ H~ber que a su vez 

:_.,_o__·_ 

utiliza la tectiologra de Hubér para m8nufacturar productos se silicio im Europa, Asia y 
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Sudamérica. La siguiente tabla representa a los principales productores de Sílice en el 

mundo. 

PPG ESTADOS UNIDOS 

J.M. HUBERCORPORATION ESTADOS UNIDOS 

NASll.CO ESTADOS UNIDOS ----
DEGUSSA ALEMANIA 

CROSFIELD INGLATERRA 

RHONE POULENC FRANCIA 

AKZO HOLANDA 

NIPPON Sll.ICA JAPÓN 

ZEOFINNOY FINLANDIA 

J./ •• Métodos de Manufactura. 

Las sílices sintéticas comercialmente viables son polvos blancos amorfos dO tres 

tipos: pirogé11icas, gel y precipitada. Estas sílices se obtienen de dos procesos; filse vapor y 

fase liquida, los produCtos preparados por d proceso vap~r son, llamadas sílices pirogénicas, 

las sílices obtenid:as. por'~! método líquido se· conocen. como geles de sílice y St1ices 

precipitadas. 

Las síllces comerciales 'se prod~c"'1· por ~é:idulación de silicato. de sodio C(ln ácido 
. ~: - :·.: . :'.· - - ----- ·,--_- ,-,- - _-~ -. : - : - . 

sulfürico_ó_una_m~zcla de.dióxido de carbono (C02) ylin ácido mineral (ácido clorhídrico ó 

ácido sullürico); 
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Na20 XSi02 + H2 S04 :--+ XSi02 t.Na2SO.j .+ H20. 

ó 

Na20Xsi02 +co{~ ~i02+~a2C03 

Na2C03. ~2DL1. ·~ '2N~C1·;'.~02+~2~· • 
,, ....... -,,-

·.. kes la. r~l~~ióll;~~lar de Na20:Si02 de 

. . . · la'sólúción. de siliéato de sodio. 

wta solución de. sili~ató de SIJdiÓ ~~n ~igu~ ... 3.3 es ~s~¿~Íl{se:~bÍiene de la fusión 

de arena de aha pum.a con ~osa dclifu~~~tes proporci~n~s ~ 1~00~~-y p~ed: representarse 

mediante la sÍguiente ~xpresióri: - • ~~ .-

¡ '_, 

· 3.3sió2+ N-~ico;. ~ N~io. 3:j ~io2 +~<>2 

el silicato de sodio obteniz~ i2elve: ~~a ala concentra~ló~ deseada, posteriormente . ·" - - ····-;;·-·;-··· ',. 

reacciona con el dióxidode carb¿J(¡ p~~~· pr~dÚ~ii 1i sitie.e precipitada. El diagrama de flujo 

3.1.1 muestra el pr~ce~ parala pr~dú~~iÓ~ d~ ;du~e pr~ipitada ( 1 ). 

Las propiedades dC la silice precipitada pueden cambiarse si se controlan algunas de 

las variables que son claves en el proceso de obtención de silice, estas variables pueden ser 

las siguientes: composición y conc".lltración de reactivos, velocidad de adición de reactivos, 

fracción de silicato teórica_ en el ,react.or, temperatura de reacción, _orden d.e adición de 

reactivos, aditivos químicos, pH, temperaturas finales, condiciones de molienda y secado en 

el producto. En algunas industrias la estructura de la sílice se controla por la adición de wta 

fracción de silicato teórica al reactor y la adición simultánea del agente ácidulante hasta que 
.. ·. ·. 

la precipitación completa de sílice se lleva a cabo. Una vez terminada .la adición, el pH se 
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ajusta dependiendo del uso final del prod.ucto de.ieado, este producto, ~e filtrá y se lav~ para 

remover los residuos de sulfai~ de 8odi~: finalmen;e ~e 'seca y se muele para obtener el 

La acidulación de silicato de 's;J.i;~ pa'r~ 'l'i~du~U: sai~~ pr~clPitad¡ puedé v~rse c~mo 
una reacción de.tres pasos;,en el prime~ paoo~UlJnad~ jÍasode Pfe~ip.~a¿ión) las paÍtlculas 

de sílice no so~ visi-b1d~. las -~ •• ~clan~~ mo;~~es dé sm6~~~ ~¿~~in.-;;;ari: ;; ~ ~alo~ de x. d~ 
4.6-5.3 dependi.,,ido de. ~/co~dicii~~s ,d~réicició~, la·~~~J11fl;.í~l ;i;~~i~.~quid.o 
prácticamente. no ;;,,.;riL Ei~e_I sé¡¡W;d~"est~do'J; .~ rei'~¡6i1't:";~¡;¡,d¡ciÓn continua, 

repentinamente el.medió d~ reacción cainl!ia y to~ un llg~ro colo~'azui llamado punto de 

opalescencia, en este p~to l~Viséosid:d ~el O:e~i·o.de r;a~ción se incre~.,,j¡~ ~rásticámente 
·. '. ·.· -. . .·. .· 

y la sílice empieza a precipitar iÍistantáoeamente, en este punto el valor de X esta por encima 
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de 6.6. El último paso es la neutralización donde In 'silice continua precipit~do, la 
'.·'.':.-'> ·. , ·. . .-

viscosidad del medio de reacción distninuye ~gniliéativaineote. 

Debido a que la producción ~~ sÜlce e~ ~ei:~ol~ ~ t~s mjni~s va~ci~~es en tas 

concentraciones de los reactivos y a !~~ di\Jers~~\arl~bles del p;~~es.;,, los productores de 

sílice utilizan controles computariudos só~Íc~~~~~~~¡;~~~r~~lrcalli~d~el prod~cto. 
·/:_f.;·: ·,;.... _ ... __ , 

J.2.-Propiedades Je la ${/ice Precipitada.·' T.~· ..... '.ij;~· . 
•· -- ·- , ... 

Debido a que el uso final de la silice se relaciona c~o la ~structura"y este a mi vez con 

las propiedades fisicas como son tamaño de partícula, absorción de aceite, área ruperficial, 

volumen de poro y densidad de bulto, estas propiedades pueden resiimirse y· compararse en 

la siguiente tabla. 

50-400 60-300 100-800 

7.40 8-40 2·20 
0.8-3 2-10 3-10 

10-120 160-200 
2-4 8-10 

Gravedad e~eeífica 2.2 2.2 
cm 

Indice de l.46 1.45 
Refracción 

Difracción por Amorfa Amorfa .. 
Ra os X 

Tabla Comparativa de las Propiedades de Diferentes ~ipos de SiliC~ . . 

36 



Sllice sintética comercia/. 

Bibliografla 

··i • ,._ 

(1) Wason. S.K. PigmeniHa11db,ook. l. P~;~rA Le~s. John \Viley& S~ns, lnc 139-159 

(1988). 

(2) Boland, M.P., Wagner, M. Pig,i.e11t H;1utboiik. ~ Peter A. i.;C!Wi~.John Wiley & Sons, 

lnc 161-166(19Íl8): ¡' >Y,'" :} ·y· 

(J) WalWick Benbassat. S.A s;/;~á HidroAbica.C;,;fl~ld. CMs1o:cM:820. (1992). 

( 4) Elektroschmel::werk Kempt~11 GMBH. m~f~~r~d'Silicic Acid. 

(5) Wason, S.K. (to J.M Huber Corp;), Ús.!Pat~;,¡ 3B9J840 (1975). 

(6) Wason, S.K. (to J.M Huber Corp.), U.S. Patelit 4040858 (1977). 

(7) Wason, S.K. (to J.M Huber C~Íp.), u.s: Patent 4067746 (1978). 

(8) Wason, S.K., J. Soc. Co.rmet: Chem., 29, 497-521 ( Aug. 1978). 

37 



CAPÍTUL04. 

PARTE EXPERIMENTAL. 



. Parte 'experimental 

La parte experimental de este trabajo esta constituida de la sigi¡iente manera: ' 

Se describen las técnicas en I~ obt~~iÍ>n de~ce ~morfa pre~~ita·d~ a l5~1i ºC, .~~como 
la reacción de po~erlución de ;~btenciónde síli0c~ ~ ~~es~~cía' de a~~;e~ !~~activos. 

':,:r~~-.. ··~->:· .'. ·-
Posterionnente se construyen. los diagrámas' pseÜdotem

0

árlcis H2SOJ:Na2SiO;·Na2SO,~H20 
·~· ," ,._ , · .. -,;, . . . <·':. ·;Z,, " ,_. 

a 25 y 72 .·ºC.~ partlr,de}~.s ~~~~s p~údobbJa~~f H~so;:Na~sio;-~,(); · Na2SiO,. 

Na2SO,·H20, y' H2Sio;;Na~so1-f{,o,: (Jna';vez'.con~niid~;:e1 •;i;agrama .·a: 25 ºC ·.se 

seleccionaron rui~s alte~a~ d~ re~é();ón' a 25 fo . dril.u!~' se varió la 'adició~' d~ r~aciivos . y 

como con~c~en~i~ el;~ •' .' \ • / ' · ' ' 
:. ::._-. ' :_:,::_:~<; 

'.t-\~ . ---. 
[;:': .. .:,-- ---~: . ":__;__'. --~·---~ ->>;:· 

Finalmetlte se de~n'b_;;·¡~s ¡;t~ca~ en' lit ~ª~ª~~ciÓll de los diréretlté~ tipos de Sílices 
• ' •, • • •- - , • ., ~ • ';'~e• ' ' :" ;' 

obtenidos en este trabajii que illcluyeii: deteiúili;aé:i~n d~ hre; 's.;perlicüll ~ó~ ;;;edio de la 
::;_··: 

técnica de absorción de·oitróg.;n(l°(BET); t~t:líui()' de ~Sr~g~dó y partÍ~ula ilíediante las 
_.,,-,~ '·;_;,~;"_·~-~ --;:·· - -··:: 

técnicas de dispersÍóll 'de iuz;' Ínicnisco¡íia ~lectrÓrii~a de tr~s;;u~ón y b~rrido (MET y 
' . . :- ' . 

MEB) y microscopia óptica. Absorción de aceite y dispersión de rayos X. 
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4.1.- REACCIÓN DE OBTENCIÓN DE SÍLICE AMORFA PRECIPITADA. 

4.J.J- Rea~ción de obt~nciJn de sftÍcea 25 ºC é~mo se dhiiene t~~di~ionalmente en la 

industria de obtenci&~ dé ~;1icesin traiamlento tér,,;ico, adaptada a las condiciones de 

reacción en e1 i~boTOl~~;"t;. ·.y., 

El equipoc~~,~. d~unr~¡ct~f~eJ~ri~,~~rc~ pyre~dedos;lliros de capacidad con 

tapa de cuatro bocas( lllla c~tr~)34/<Ísy;r~s 24'/~~) ~l;o Kettie: El ~e~ctor fue provisto de - ....... ·-·- . ··-· ;:;-··· ._ - - . -
-~" 

un agitador meéánicoÚb~LmO'módelo i004, que fue ~p~rado a 575 rprli, ~ potenciómetro 

modelo 5800-0S Col;;:.Pa!Ín~r~~n' eleCtrodo dé,Ag/Ágc1"co1e Palnier,' termómetro ,-lo-
-. <:•'-"-•,. ~.-' ·••• -~·-·· H- •-

cabezales de Ócrilicoy IÚbos de tYg<Ín número 13. El reactor se sumerge en Ull baño de agua 

a 25 OC, el control dela t~pé~~tura J ~r~dú~ mediante un termostato deagua(Colora 

NB) que proporcio~auna ~irc;..~ció~ de 12 ltlmin, y variaci~~~s eti la temperatura de ± 

O.Ol•C. , , , 
;··- ._.-. -. ·-

Calibración del equipti 
;'-_:/· -~ . 

Para la cálibración del potenciómetro se, emplearon ~,lu~iones buffer de pH 4 y 7 ± , 

0.1 (Cole-Parmer), el eleÍ:trodo se sumeriió por aproximÍidameÚte cii;co mmutos en un 

vaso de precipitado: con 30ml~~ estas so~cion~s hasta v~~acion~~ etJ HP no may~res de± 

O. l. La caÚbración,de la~'bom~ás ~ efectuó, d-~ tál forma q~e 'el pH ~ mantuviera en un 

mterval~ de 9.8 ± 0.hEI Íi;,mpJdeadición del silicat~dé-~dio fu~ Ú2 horas 10 minutos 
- •• ,., .-.-· ,'-' • ·- '-,_._ •• - o • ' 

el gasto del silicato de s0dio fue de 4.63 mVmin. ·Y el del á~ido de 3.96 mlÍmin. En la 

calibración del ~gitador mei:ánic~ se usó llll ~acÓ~et;~ Óptic~. 
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Operación. 

• ...... 
. . 

-----·· .. -... _,·' .... ...... 
•Yconetant• 

Fig. 4.1.1- Equipo para Ja Obtención de Sllice 

Parte experimental 

..... 

En el reactor se colocan 600 mi de una solución de sulJilto de sodio 0.32 N grado . . ·-·, 

analitico, se adicioná lentamente ~on una de las bombas peristálticas 600 mi de una solución 

de silicato de sodió al 1s% en peso grado ~dustrial { 3.22 .relación ':° pe~ s;o; / Na20 ) 

hasta alcanzar un pH de:IO; toc,;.{do~Ste valor se op~ra simultáÍíeaménte la segunda li~mba' 
peristáltica que. suministra• iícid~ sufflmco .2N iado Q.P. ta adición .~ •• ~~~to ~ ~cido es 

simultánea para mantener el pH en iin interValo de 9.8 ± O:I. Uná vez concluida la adición 

del silicato, se continua la. adiciÓ~ d~I ácido hasta ;o car .: • pH de 7. J1 pr~ducÍ~ fina; se 
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filtra en un embudo buchner pyrex de porosidadfioa de 600.ml de capacidad y se lava de 4 

a 5 veces con volúmenes de aproxiniadamente 450 _mi dé agua destilada para elimillar el 

sulfato de sodio subproducto dela reacci.ón,finalmente se seca a iooo C. 

4.J.2.~ Rea~~Íón a 25 ºC con tratamiento térmico. 

En el reactorde~~oé~d1{~~~~i~~·4./,~roZlsio d~ losaditament~s indicados, se 
·~-; 

colocan 600 mi de una s.oluclóÜde.SUuato'd~ sodio O.JiN grado analiti~o, se adiciona 
f· ,.~. ·'C: -

lentamente con.IÍna.d.; la~ bombas p~~siáÍtiéas 600 .;ude wiá sol~ción de silicato de sodio 

al 18% en peso grado úÍd~siri~(mai¿~'(J.22 rel~ció~ en pe.¡; SiO, /Ná,o) b~Sta alcanZ.r . .. - ., ·'-;_::.:-~- ':~~~---~-~- - ·~--::-··---- . ,._ - .--·, ' -

un pH de IO, tocand~este·~;;¡~r ~~ Wciá Ía adi~ióri con I~ ~~gunda bomba de wía solución 
~'.::_', __ ),¡ .. :·:;. -~;;~-'; :·' o-'f-~ --

de ácido sulfüric~ 2!1f grad:o Q;~· ~ adición de Siliéato y ácido debe sersiniultánea para 

mantener el HP en uil lnte..Valo de 9.8 :i: O.Í; Una vez con~l~da.la adición' del Silicato se 

un DIJltraz bola 'de. fo~d~ p~~ ;~~"'de 21! de ~a~ácid~d pró~s;o de ÍOI retÍi~eranÍe pyrex 

yun termómetro d~ ~10-260.0ccoo dMsion~s d~IoC y~e é~lieot~ por doshora~a s6oc; ._, ... " ... ,, ___ .·. ' '•'.; .. - . ,,;:' . ,· .- , -·· .. 

producto se filtra.en ~-~Ínbudo buchner pY,ex ~eporo'sidadjinad.e 6oonil de capácidad, 

se lava de 4 a 5 veces cdn vol~cne~ de ~proxima~:~e~i~ 45~ m; ;e ~gua destilada; 

finalmente se seca a 1 OOOC. 
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././.J.- Reacción a 25 •e en presencia de agentes tensoact/l•os sin _tratamiento 

térmico. 
. . 

En el react~~ de5cíito en la sección 4. J se c~locan ~00 ml de wla s~i~ció~ de ~!fato 
de sodio O.JZ Ngrado analiti~o y 2~ de agente te1~:.a~11v~.; ~ri~;un~··~~ 'tas bom~as 

' .. · •• · '¡ ._ . •. '· ~· ,·, . ,. - '"·"·- _,. '"···· - : ' ··' • 

peristáltiéas ~~adidio11a len~áln~~t~ ~a S::t~ciÓn de ~cat~ A Hio ~ is~·:;,;, '~éso ~~do· 
industrial (J.22 ~e~~ión ~ó p~s;! Si02/ Na;o ), básta ~t'c~ ~pli detoi hini~di~laménte 

-~.:, ,. ___ - ·::·'· ___ :.;: ... /,;_---J .. ··.· .. <,::~ ·<~·::·:·.,__--->·<':>·.>:·T.~~-~-·-'. __ ,,,_.·._··:.'::~ - .: 

cancluida la adición d~I silicato Se coótmua la adi~ión d~ ácid¿ líastá toe..;. un páde 7: Ei 

producto final se filtra eó un ·~mbudo~buéhne;pyrel< dep~rosldad fulá de 600ml d_e 

capacidad, se ta-.,a d~ 4 a 5 veces con votíui'iéneS de 4so ml ~e a;a de~ilada y se se~a a 

1oooc. 

_,._.; :;~; ·,· '.-

La reacción se ll~va a ~abo de la 'miSnia fii;ma ~·q~e ~ d~senbió C!1 'ª sección 

4.1.1. La modilÍcacióne~ e~a rei6~Lón es qu~:;;n~ ~~~·~~ricl~iJa Í~~~~i~i~~ d~I ~~ato. de 

sodio, se céin1inuaJa. á~ción~1e á~Ído ·~~º 1i;_s;ª !~~~/~ µ8 ¡¡e'fe'óonctuid~ 1. 

reacción, la m~;,.,I~ d~ r,eac~iÓn ~ t~~a~ a'fl!i ~~'~az·~;,ia el~ ro4o pÍal1~ ·prrex de 2 l.> 

de capacidad.provist~ de un t~!"'Ó~ctro ~í!l-26o<>C ~~~ ~o~é;de (¡, Cy ~ ~efüge~~nte 
pyrex, se ·calienta la :11J.e2;0ta. a' 86ºC por· dos bora.s; 'concluido 'el ~aÍ~taíniento ·se deja· 

- -·.-·- ;_ . ··. ·. 

enfiiar, se adiciona ácido basta un pH de 4.5. El producto"final se filtra· en ·u; embudo 
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buchner pyre" de porosidad fina, se lava de 4 a S veces con volúmeues de 450 mi de agua 

destilada y se seca ª. l OO<>C. 

,, .. ,· 

4.J.S.- Reacción de obtención de sflice a 7z0 C. 

Equipo: El reactor deserltÓ en la sección 4. 1 se sumerge en un baño de agua a sooe, el 

control de la te~er:~ra ~e, ~fec~~ ~~diant~ un t~rmost~to de' ág\ia (Colora NB) que 

proporciona tina i~~~~ló~,~~}~'16~.y~ariaci~n~s ~·la temp~ratura· de± 0.010 C. La 

siguiente li~á mú'estra el e¡ulpo usado en este experimento 

' . 
' ... .,_ - .. - ___________ ..... -....... . ,,~ 

' . .. 

Fig. 4.1.S· Obtención de Sllice a 72ºC. 
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Optración 

Se colocan 600 mi de una solución de sulfato de sodio 0.32 N analítico; se adiciona 
:, :··' .· ~-- ._- - . ·:,--_- ·; -·'·>::··--~,<~-.- . _: 

lentamente con una de las bombas peristállicas wía so'1;1~Íón de silicat~ de s;;di~ al· J so/: en 

peso grado indusírial(3:22;~l~~ión e~';á~l Si~lN~;O), ~a~a alcia~,,J!,'~ pH d~ 10; con 
' , .. _ ; _:_. • • '\ -·•'.' .• e. -• .-,· o_"·,,\ . · .• • ,.. . • ' . • • /. '. •.• , '.. '· .. ~ 

la segunda bomb~ se ~Ícia Í~ adÍ~lón ;de Ím~ ~~iu~iÓn d~ áddo suijtl~cCI 2;\r'S<ad~Q.P. La 

adición d~silii:a;~•Y ;;;¡~~ ~ebe ,;.,; ¿uitlin~~ ~~~~ ~;~~ei el ;fi~n un·~;;iv~o ·d~ 9.~ ± 

0.1. U~a vez coÚcluid~ ~ a~ciÍJ.i'del s~~~to ..0 continu~la acliéión del ácido ~:Sta tocar un 
.: - " .. ~ 

pH de 7. El p;od~cto final sé lilÍra en ~ emb'udci bucbner pjre>< cÍe poroSidad fina de 600 

ml de capacidad; ,;., ¡~Va d~ 4 ~ 5 V~~eS con ~oJÚlll~esd~ 45~ ~ ~eagua destilada, 

finalmettte sé seca ~ IOO :ic. 
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. . . :r. .'·.--- . ",·· . 

La constnicción de I?~ diagra.rias de .fases Íém~rio; k reállzarón con el fin d~ 
determinar las 

0

regiones liolll~~én~~~ y ~trópicas ent reacció~::.~e ¡Íolimeriz.ación de 

silice amorfa pre~i~i~ad~~fª~~;~~~~t~;t~~~'.ar diÍe~~ie~ tr~y~ct~rias de reaéción y su 

dependencia eón lá forma y distribución de la Sílice amorfa.'. 
' ' • - ' ' • • •¡'' , ,e,:.; - ~ • '' • • 

.. ' -· .. :· _,, .. _ .. ~·' ·-,~\.~-.'.:··~\:;)·:< -.-. 
,_. " .. :_:/": k:~;;-~:i .-. ' _; ~: 

:;::~=::.:: ~L~:'d~:rec;i~ado dé~drio marca pyrex de 600 ntl de 
. . . ~ - ,.· -~' ;· :~ :. . - ~ . ; . . . . 

capacidad. El vas<i fue pr0visto de aSitá~ión nia8nétlca; un potenciómi:tro (i;odélo 5800-05 .. 
"··· ··;,_-:.·;,~:-~·~·-~,ii::- <··;: •,. ~;_, -. . .. - -

Cole Parmer con electrodo:. de AiifAgCfCol~ Parmer,:·1111a.,bomba péristáltica marca· 
- --¡..·:~e ", .~, - - ~ 

Maxterflex (115 volts) con cab~,.,;lde a~ié~ y tnb~ de tygod nfuhero ')3, á va50 de 
'---~: .. -···:.·•:· ··:,~.:- ,' ;-o¡,º .. "'·:. :-:-.::···~---.~~ :.;-,.._. -~- :·;. - ._ . 

precipitado se sumergió en 1111 baño.~e agu~ a 2_5. C, eicontrorde_la t~mperatnra se efectúo 

mediante 1111 termostato de a~ (H~~ke Mod E52) C:~dialiac~~e¿de .t~:n;;ei~tllra de :Í: 

0.01 ºC. 

Opéración: . · 
:, ' ·' 

En 1111 vaso de precÍpitado se Coloca 1111a rela.ción. en peso conocida de Na:JSi03 al 18 % en 

peso grado Índumri;.I yNa~4 0.32 N grado aJlalitic~ (ver tabla 4.2.1). Se inicia la adición 

lenta de áddo si.tfünco 2N grado Q.P. co~Iab~~ba peristáltica basta que se forme 1111 gel 

qne impida la h~mog~ciÓn.dda rea~~iÓn .. Una vez alcanzado este pwito se toma la 

lectura del volumen gastadÓ de ácido sulfilrico. 
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4.2.1 80-20 33,50/66.49 

4.2.2 60-40 15.90/84.1 

4.2.3 40-60 7.77/92.24 

4.2.4 20-80 3.05/96.95 

4.2.5 53.19/46.80 

4.2.6 22. 73177.26 

4.2.7 11.09/88.80 

Tabla 4.2.I.· Adici~nde H2SO, ~ Úm~;,,~ binarla Na2Si0,-Na,SO,. 

En. el equipo descrito en la sección 4. 1.1, provisto de los aditamentos indicados, se 

colocan una relación en peso conocida de H2S04 y Na,SiO, (ver tabla 4.2.2). se inicia la 

adición lenta de sulfato de sodio hasta que se forme un gel que impida la homognización de 

la reacción. 

4.2.8 80-20 87.69/12.30 

4.2.9 60-40 72.77/27.22 

4.2.10 40-60 54.30/45.69 

4.2.11 20-80 30.82/69.17 

Tabla 4.2.2.- Adición de Na2SO• a Ja mezcla binaria H2S04·Na.zSiOJ. 
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En el equipo descrito en la sección 4.1.1, P,rovisto de los aditamentos indicados, se 

colocan una reiación en peso conocida de H2S04-Na,SO, (ver tabla 4.2.3), se inicia la 

adición lenta de silicato de sodio hasta que se forme un gel que impida la homogeniución 

de la reacción. 

4.2.12 80-20 47.34/52.66 

4.2.13 60-40 25.21/74.78 

4.2.14 40..60 13.03/86.96 

4.2.15 20..80 5.32194.68 

Tabla 4.V.· Adición de Na,SiO, a la mezcla binaria H,so,.Na,so .. 

. ·~· : .· . . - ,- . -'. <· -. ~-. : ·,, o 
4,3 - DIAGRAMA PSEUDOTERNARIO e,so.-Na,so.-Na1SiOrH20 A 72 c • 

. ·- ~!: ;::' . 
.¡··· 

Siguiendo b meÍodologfa ~ ;,;struiiÍent~~ió~ M~rit~ .;¡; Ías r~a~ciones 4.2.1 a la 
-~- :: " : -·· '.;.• . ;.·: :,• 

4.2.15 localizadas é~ I~~ págúias anÍerlor~~ sá re~I~ (,t cori~~c~ió~d~l .fü.&fariia temario . .···· ··- .· .. · ···- .- . ,. ") - -· . '. , ... 

a setenta y do~ g..~~s cim;1sr~d~~~ Eí va~g .¡~·ii;~~ipitad~·.~ surn'er~6 en ünb~o de agua 
O ; . -·.,.:._.:·:-L···<_·-··.,.·_:<.· .. -.·-~-~-,~-·-·,'<~-;'-.·:>.'.·~:,-._ ... :·:: '\'._-.'.:·:-'-··.-~'",,:.; <'.· :> 

a 72 C, el control de la'temperatura se efoctúo mediante un termostato 'de agua (Haake 

Mod E52)í:on variácion~s-dC t~mper~tura de ±'o;o1 ºC. Las figuras 5.2.1-5.~.5 muestran el 

proceso en la cónstrucció~ del du;grama oompleto. 
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4.4.- RUTAS ALTERNAS DENTRO DEL. DIAGRAMA PSEUDOTERNARm A 

2sºc. 
. ' . . . . 

Una vez co~Struido el <Jiagrallla a 25 ºe se selecci~n;roo al~a.s trayectorias de. 

reacción dentro del diag;iina c~n elfln d~ (Jbté~er p0

r;ductos cC>ri}~r~ctensticas Similares al 

producto que se obtiene~~ la ~dustriá de los silicatos: 

. . 
,",_ -, ·. - - ,-· 

El equipo titili7lldo en éste e;qíerim;,,,to es el mismo que se describió en la sección 

4. l.I 

En.el reactor se eolcicao. 60Ó mi de tina so!u_cióri.de sulfato~de s0dio 0.32 N grado 

analítico, se adiéion~ eón ~<dos ~~m~;~peristáhicas 600 mi de una solÚi:ión dé.silicato de 

sodio al 18 % en·~e.0)irad~ iod~strial y ?os niI de .ácidÓ &1Jlfüri~o 2N gr~do Q.P. La 

velocidad dé adi~lón de Íos ~ctivos fue de 4.63 y 5.84 ~min'resp~~tivafu¡;t~. ' 
- ,_. ..- -- ; :, • ,.•. - ,_;~..;-- -: '•¡'"-' -- , 

El tiempo total de reaéción fue de dos horas seis mbÍutÓs.' N~ se observó preclpitación de 

producto d11rante la reacción ni después de setenta y dos horas. El pH de la· reacción fue de 

1.8-2.9. 

4.4.2.- Reacción 2. 

En el reactor se colocan 600 mi de ilna solución dé sulfato de sodio· 0.32 N grado 

analítico, se adiciona con las dos bombas peristáltic~s 600 mi de una solución de silicato de 

sodio al 18 % en p~~ g,.ildo_Íll~ust;l Y.464 mi de ácido ~co 2N grado Q.P. La 

velocidad de adiciÓ~.d~ losreactivos fue de 4.63 y 3.150 lnvmin respectivamente. El pH de 

la reacción fue de 9.4-9-9. 
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El producto final se filtra en un vidrio poroso de filtració~ fifla pyrex de 600 mi de 

capacidad y se lava de 4 a S .veces con.volúmenes de aprmdm~da;,,ente4SO mi de agua 

destilada para e~inar el sulfato de sodio subprod~cto de. la r;ac~iÓ~: fin~lmente se seca a 

100 ºc. 

4.4.J.- Reacción J, 

En ~(reactor se -colocan 600 mi d~ una solúción de sulfato de sodio 0.32 N grado 

analítico, se adicio~a con .las dos bombasperistÁltica~ 600 mi de llllª solu;ión de. silicato de 

sodio al.IS % ;,,, 'peso pdo indtÍstrlal y 335 mide ácido sulfürico 2N grado Q.P. La 

velocidad de adiCÍÓ~de I~~ rea~o; fue de 4.63 y 2.~,mVlDÍO respectiVani~te. El pH de la _ 

reacción fiie d~io:o~úí.6.··• 

El producto final se lava repetidas vece~ con a~a destilada ~~lm~te se filtra y se 

seca. 

En el reactor se col~~.;. 600 mi de -una Solución de ~to de sodÍo 0.32 N grado . 

~alitico, se adiciona con las d~s bo¡,;bas perlstálticas 6ÓO ntl de lina soÍuci~n de silicato de 

sodio al 18 % en peso grado ~du~rial y 605 rnl d~"áci.ÍÓ suifürico 2N ,g,iui~ Q.P.La 

velocidad de adición de l~s reactivos fue de 4.63 y 4.42 mVflilii ;espe~iiVa~¡;;,te; El. pH de 

la reacción . fue de. 3.2~5.4. El producto final se lava repetidas\í~~es con agt1a ·destilada' 

finalmente se fütra Y.se seca. La figUr& 5.3.1 muestra las diferentes rutas de rea~6n del 

diagrama pseudotemario. 
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4,5,. CARACTERIZACIÓN DE SiLICE AMORFA PRECIPITADA. 

4.5.J •• Detemrlnaclón de Área Supeif,cial (BE1} (J). 

Las siliée~ sÍn~éti~as son d~ taniiño de p~rtii:ul~~ peq~eño, como c?nsecuencia el 

área superficial es srru;de ;i~¡,id: .ª 'I~ iel~·~ión ~~~;~ ~1re ;;;~ª ~~llrtÍ~ia1 ;¡ .1 1amañó de 

partícula. El área w~~rfi~~j;~¡e~~~~''e~ ~da~es d~ met;os 'cuadfados por gramo de 

sólido. En g1ice se conocen dos. tipós de área superficial; área supeif¡cla/ i11terna Y exier11a 

que dependen básicamente del tamaño de poro y de la distn'bucióó de tamaño 'de_ poros. Si 

los poros son menores a 20 A (2 nm) se denominan microporos ; el Area ·será 

predominantemente i11tema. Poros entre 20 y SOO A (2 y SO nm) y poros ~'ba de SOO A 

(SO nm) son los macroporos y contn'buyen a un área supeif¡cia/ exte'?UJ. 

Isotmna de adsorción de BET paro mu/tlcapas. 

El área superficial de. la silice se determina por el mét~do de adsiirción de nitrógeno, 
, ·_':· •• :

1
• 'i;-»~-.. _ ~-.:~·<~:.-,·:e·_.-,, .. ~..-_.'":_ -:·;-_·- ·-. _ '. .-,__.··. , 

esta técnica se basa en tá teoriá de admirción'inuliimolécular desárrollada por Brunauer, 
. . -. ~ j ;-- . : r: 

Emmett, y Teller BET (2). posee etiire SÚs principales aplic~~ione~ ~I estudio de adsorción 

de gases y la determinación del área superfic~i~ ~~~~~. ~ te~.t. ~e · BET es una 

extensión de la teoría de adsorción de Langniúirc_para-·monociipas-(3); se basa en la· 

suposición de que las fuerzas que producen la condensación en la superficie son las 

responsables principales de la energía de enlace de adsorción ~ultimolécular. En las 

determinaciones experimentales se cuantifica la cantidad de gas absorbido sobre una 
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superficie sólida a una temperatura cercana al pwuo de ~iurnción d~I g~s.' Se utiliza la 

ecuación de Brunauer-Emmett-T~ller (BET). para · cal~lar\b' CRllÍi.da( de_ ~ds0rbato. 

requerido para formar una monocapa, este val~r m~~ipll::d~por ~ f~~~r de á;ea cubierta 

por cantidad de nitrógeno, proporciona el área superticiJll. L<l'~ fiJ;d~~~t.~~.d~ la teoria de 

BET se explican a continuación: 

La generalización sobre el tratamiento de uionoéapas· i.ie~Íes l~caliz.adas se etectúa . "~ .·.: ~ - •.-. . - -

por la suposición que cada primera capa mol~cular adsoibid~; e:s'ú'n sitio para la adsorción 

de una molécula en la segunda capa y ási sucesiviun.ente. s,,. sj, s2,; .• s1, representan la 

fracción de área superficial total que se cubré ~n O, J. 2, · I capas de moléculas de 

adsorbato. En el equihürio, la velocidad de condensación' sobre s0 es igual a la velocidad de 

evaporación de S¡ reSultan~~~·~Si: ii sigui..iie exp-resión:. 

-. L ,,;~ ~- --
bi •1 e1p(Q1 I RT), (1) 

d~nde Pes la preSión,
1 ~/el ·c~ir-d: adsorción .de la prim~ra ca~a, a1 b 1 son constantes. 

se amme que el tiempo drn~ra:ióii ~ollar dí!ie;~ de una capa ~ otra. 
,-:._,.-: .. \ '··.:,.. .. -~· -. ~ .. _.: .. -,_,,,: :.·.=~·. .. - ', . 

La ecuación I es é5encialm~nte L. ~c~¡clón de ~~úir con la suposic;ón de que a1 b¡, Q1 

son independiente~ d~lntlme~~-·~~-~o;i~0a~ ~d~~idás présent~~ ~-la primera capa . 
.:~~~. ' - ~ -~·,-:.. 

Simult.hieamente para ¡.; sé!lwlda y sigirl~~es é~pas se p~ede aplica~ la misma rC!ación ,. ' : . _, ·, .. ' ... ·. 

a2Ps1 "'.hz:lz e~p(·Q2 /RT) 

en general para el equilibrio enire la (i-l)iéSima y la iésima capas 

SI 



Parte experimental. 

a¡ P •~1 = b¡ •1 exp (·Q¡ fRT) 

La energía superficial total de un sólido esta definida por: 

A= !;s, (2) ... 
y el volumen total deÍ adsorbato ea 

.... 
V=Vo~iS¡ (3) 

l•o 

donde Vo =volumen de gas adsorbido p~r Unidad superficial para la monocap~ completa. 

Dividiendo la ecuación 2 y 1 obtenemos: 

!_'- •• .,-::"'. 

~-v _ l:OiSi 

A Vo - Vm _- '2:°s¡ 
1-0. ,. 

(4) 

donde Vm es el volumen de glls iíd~rbido ~ando el l~tal de Iá superficie. adsorbeote A es 
"" :--,· 

cubiena con una monocapa. Par~ slmplÍlicár esta e;.¡,resiÓn suponemos que 

~2·'=QJ = ••• =~Q, =Q~. 
donde QL es el ca(~r de liquefaccitÍ~ d~l gas ' 

eSto es eq.tlvalente a decir ~~ela~ propiedades d~ ,evaporación de la segunda y capas 

posteriores adsorbidas 50~ la~1Dl5iMs q~~ .;;I eSiado líquido. 

El resultado final de e~a suma es 
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donde Po es la presión de liciiefacción o saturación Ves el volumen adsorbido a uita presión 

P del sistema. 

C= a,g eip((Qt-;-Q~)/RT) 
b1'... 'Ó .•. • '. 

La ecuació~ (S) puede,~n~~sede la~guiente manera 

·.:: 

y 

(6) 

.'!!g=l 
b, 

De la re.laci~n volumen de gas adSÓrbido (V) .vs Presión rel8tiva (P/Po) resulta la 

isoterma de adsorción, esta isoterma es lineAt pa~a piesfonei relativas ~tre o.os y 0.35. La 

ecuación s es la forma de isoterma usada om la detCrmiDaciólÍ de área superficial de sólido~ 

Equipo: 

El equipo (BET) empleado en este trabajo fue ~ QÚÁNTA SORB Modelo S-9. 
:· _,-_ ··:·· ·. 

Serie 937 XL, cuenta con un detector ·de conductividad· té.n;¡cai celdas de medida ·y 
· .. - ': •. : -~· ·'. • :·=- , '.. ·.~ ·:: :_.- . . :· .. ' 

referencia y un registrador. La unidad de control de flujo de iiitrógenó cons!Sie de dos tubos · 

capilares en paralelo de 0.25 mm de diá~;t~~; lSy 3~~~e ,¿n~~d. un ro;átnetro para 

controlar el flujo de los gases en un hiterv~lo d~ '10 a 75 mi po~ milluto. Los gases 

empleados (nitrógeno y helio como adsri~at~ y ~h.ent~ respe~~ame;¡te) grado 
-~ ,_ ' ~- .. ' .. 

cromatográfico marca Linde, Las celdas p~a muestra so~ de vidri~ py'reK de 6 mm de 

diámetro en forma de U. La figura siguiente múestra el equipo utilizado eri este 

eKperimento: 
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Fig. 4.S.1.1.· Diagrama Esquemático do! Equipo para la Determinación do Área Superficial (4). 

Calibración del equipo: 

Para la obtención de resultados .confiables en este equipo se requiere la. calibración 
; '· ·- .. ,. . ... :· i ..•. ' 
'-'i-1' 

de las áreas de los picos de absorción y de~r~ión; estas área~ se: cabo~áii por métodos 
'{ 

absolutos ó comparativos. En este caso la ciiboráción se eféctu'ó ¡íor' un IDétodo absoluto; 

donde una cantidad conocida de nitrógenó. se; adjciona a la ~ezcla' de. mtrÓgeóo-helio 

generándose un tercer pico, del área d~ 'este ~ico ~ ~~tiOri~ wi fac~o~ par~ la cantidad de 

nitrógeno x cm2 . 

Procedimiento: 

Se pesan en una celda de vidrio .entre 0.03-0.0S ·g de muestra seca, se coloca en el 

equipo y se purga con helio durante dos horas a una te~peratura de 200 oC, se enfiia la 
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muestra a temperatura ambiente, una vez alcanzada esta temperátura el equipo debe 

acondicionarse pára obtener presiones parciales de nitrógeno en wt intervalo entre 0.1 y 0.4 
. ·~ . . 

para lo cual se mideri los flujos de helio y helio-nitrógeno, cuando la composición del gas es 
' .. ''·' 

constante a través del sistema (esto se indica porla línea bad~eo l~ hoJa del registrador). La 

celda de la muestra se sumerge en nitrógeno liquido para producir el pico de adsorción, se 

remueve el nitrógeno para generar el pico de desorcióo, lioahiiente se procede a generar el 

pico de cah'bración. 

El equipo se reacondiciooa a W1a presión relativa diferente dentro del intervalo 

mencionado y se realiza el mismo procedimiento y así sucesivamente hasta obtener tres 

presiones relativas diferentes. 

Cálculo de área superfkiaL 

El. área superficial se obtiene de la siguiente expresión: 

St={l-_!.)(~)Vc(NAcsPa)m2 (l) 
Po Ac Rt . 

donde P/Po es la presión parcial del a.dsorbato, Po es la presión de saturación de nitrógeno 

y es igual a la P atmosférié~ + ~.del gas(13.45 ~g); Nnúmero d~ Avogadro, Ve 

volumen de calib~ación,•A .. sciial de Ares, '.'.fi~táiéad~~ah'bra;ii\~. T iemperatiua de 
'• ' - ·,-. '' ' ,,..,,, •• -· - "._ - ·--='.' '. -· . ,.: . ' --.~-- -,_ :. - ·¡_; ·7 - - - . . , 

calibración (!~~;~tura ~i~ie) en °I(,. R et;,: dé los ill~es 82. i ce .~ ··~ Mo~ Pa 

presión BmbienÍa~ Ac ár~a d~ cali~r~ci~~. A~ ~~~·fa~or ¡~ Aré: c~~je;a ~or ca.b molécula 

adsorbida por el ujtróg~~ y es igual a ;6:2 A._ 16.2X;O ·2~ ni2: 
La ecuación 1 puede Simplificarse en 
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3 
Área superficial total (si)= Vm (6,02XIO )Aes (2) 

Ma 

J'm es la caotidad de nitrógeno para una monocapa, Ma es el peso de la muestra y Aes el 

factor de área cubierta por cada molécula adsorbida para el nitrógeno. Vm se determina de 

la gráfica de la ecuación de BET donde -
1
-, es la ordenada al origen VC-CI es la 

VmC m 

pendiente. 

Combinando estas expresiones resulta: 

Vm= • l • 
inl ercepc1ón +peo.diente 

Aes esta representada por la siguleote rellción. 

donde Mes el peso molecular del gas, des la deosi.dad de licuefucción del adsorbato, N el 

número de Avogadro. 

Los resultados experimentales se muestran en el capitulo S. 

,¡,s.2 •• Determinación de Tama/lo de Partfcula por Dispersión de Luz. 

.. - ' . - . 
Las sílices precipitadas ~stán.formadas de partículas ultrafinas, esféricas y partlculas 

primarias (óptimas) que"fo~ partí~ulas sec~dari&s (~~~sXl). u;s partículas 

primarias se un..; debido'~ las fuerzas saperli~iales,' pa~~ formar 'partículas secund~rias, 
' ' ~: ~ .:. . ·.-.· --~ · .. ·.;'. . ' -: ·' : 

estas a su vez formao partículas. terciarias (aglomerados). 
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La sílice comercial se encuentra en forma de agregados. EÓ las aplicaciones de la 

sílice es importante conocer si el tamaño del agregado 'és_ estable ~ no. Al ccm1parar dos 

tipos de sílice es prudente comparar el tamaño de agregado _111JÍ_s ~ue e(í~mAfio c~lculado 

teóricamente para las partículas primarias. 

El tamaño del aglomerado de sílice se determina por dispersión de luz (5), esta 

técnica consiste en la determinación de la correlación de intensidades en diferentes tiempos 

para un ángulo de contacto dado. De la función de correlllción como función del tiempo se 

obtienen tamaños de partículas y distribuciones de tamaños de partículas. Con este mét.odo 

se obtiene esenciAlmente, el coeficiente de difusión de las partículas, en el casn de una 

muestra monodispersa, la correlación de intensidades se puede escn1>ir como: 

< 1(0) l(t) >=A+ B S(q) esp (-2Dq2 t) 

donde D es el coeficiente de difusión, A y B snn constantes, .s~q) es_ el fj¡ct~r'de- fonÍia y 

1 ql = (4imn.o) sen 0/2, donde a su ve,,;, n es el indice de r~fr"~~¿~d~ldklv~tn~. y .lo es la 

longitud de onda de la luz incidente en el vacio. 

En un experlment~ ~i~lo q~e se ~d¡i~s b'~~n~~tC: de decaimiento 2Dq2 como 
- '''· •' '.-. ••• •• <,, -· ·.,- - •• ., ••••• • •• ,- • ,, -" • - ••• 

lo muestra la figuia 4,s:2:i.',~ • > 
Si conoceoi~s ~fo~ dela/i,'a~í~!;;~~~da·~-·~ ~~c~d'e refr~~ción del 

snlvente, así como la temperatura, pode;,,~s etlcio~tra; el~~;¡¡~- el~ la~ p~rtÍciilll~ a través de 
. ' •:·-o·--··· .• , .. 

la relación de Stokes:-Einstein para una partícula ésféric~ D.;, kT/6,;.,,,. d~nde k es la 
. •,' ' _, : ·-- ... ;. . -

constante de Boltzmann, T la temperatura, 11 la ~~sid~d d~l medÍo ·y· r ~I ~a~~ de la 

partícula. 
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i 

Fig. 4.S.2.1.-Patrón de decaimiento de la intensidad. 

Parte experimental. 

Si la muestra es polidispersa, entonces lo que se determina es el promedio de la 

función exp(-2q2DI). Realiundo una expansión en cumulantes de esta función, de manera 

que el primer cumulan te es el promedio : de q2 D, esto es: 

K =cf~ =cf(D) 
. t !:N1mt z 

Del segundo cumulante resulta la polidispersidad de la distn"bución 
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Eq11ipo: 

En las determinaciones de t~maño de p.arti~ula se_ uso un Anallzador unimodal de 

distribuciones de ta~o de partícula Co¡;¡ter C~n;ei Modelo N-4 (6), este equipo aoaliza 

emulsiones, partlbulas'en':~~~ón y moléculas en solución en un intetvalo de 3 a 3000 

nm de diámetro (O.OJ~J ·µ~). Cu~ta con una fuente luminosa láser de Helio-Neón de 4mw. 

Procedimiento: 

En la calibración del equipo se utilli.aron estándares de poliestireno de 0.1 y O.S nm 

de diámetro, El disolvente empleado fue agua desionizada y filtrada a través de filtros 

Millipore de 0.45 y 0.22 µm. La concentración de las muestras fue de 1 a 200 mg./ec. En la 

preparación de la muestra se uso un baño de ultrasonido, -con el fill de mantener dispersos 

los aglomerados de partículas. Los resultado~ experimentales se presentan en el capmdo S. 

4.5.J- Dt!lermlnación de Densid~d {i)i • 

<«::~·)·.' l~.~{' . ,' .. 

El método_~ ba&; ~_la deieinihiació~ del volúmen ocÍlpado p~r un pei;o conocido 

de muestra Sólida. En la detenÜillacÍón del voliiinen de eSte sólido se miden las diferencias 
--!.:-- ···:·····.":.- ···.·', 

de presión entre el V~lum°,11 ocupad~ por m i'nueSÍra y el ~~lumen Ócupado por UD gas en 

condiciones normales d~ t~riiper~~a~ presió~, se apliéa bi teoria de gas ideal y se obtiene· · 
. '• .. ,_ ' ... ,·, ... 

el volumen de m muestra, w1~· _vez' i:on~cid~ este volumen, 1a ·densidad. resulta.de la 

expresión p = m/v (7).---
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Se asume que el vo1llinen .de la celda Vcell y el volumen de expansión Vcxp están ª· la 

presió,n atmosférica Y. temperatura ambiente. El Vcell es cargado a una presión elevad~ P¡. 
. . . 

La ecuación de bal;..ce de ~sa a través de la celda de muestra es: 

P1 Cv~u " V muestra ) = ncRTa • (1) 

11c es CI núniero de:lnliies d~:gas· ~ la celda de muestra, R la constante de los gases, Ta la 
{ .-, .. ,·.·::·./• 

temperaiura aiubiente: .. .. 
La ecuación de ma~ piira la expansión de volumen es 

PaVup = nERTa. (2) 

donde 11E es número d~ moles de gas en la e!<)lansión de volumen. 
-- . .:.~<~ ·. - . 

Cuando la válvula_ se .~bre, la presió? caerá en un valor intermedio P2 , entonces la 

Pz (V cell" V m~;¡¡,.. +V ••p),,; ncRTa + nERT1, (3) 

Sustituyendo 1 y 2 .O .J: . · 

entonces 

Pz CVcen • .vmuesÍ.ra +ve1p) = P1 CVcen • Vmúestra> +PaV01p (4) 

ó 
(Pz -P1)CVce11 ·V muestra>= (P~ ~Pz) v .. P (5) 

va11-=v~ ... c= :p • .:.:pl. 
. . P 2-P¡Vup 

(6) 

adicionando y sustrayendo Pa en el deno.minador y re~Íreglando resulta 
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Dividiendo entre (Pa -P2) el numerador .Y· denominador 

ve1p· 
(Pl-Pa)_

1 
(Pl-Pa) 

. -

Parte experimental 

(8) 

(9) 

P 1 , P2 y Pa son e'<IJresados ~ ~s e~acirines de la 1 ¡ la 9 como presiones absolutas y la 

ecuación 9. es arregla~, P~~se mJ~a~ del' 1 y P2, ahora P lg y P2g se pueden redefinir como 
. ~ • ••. ·c.~ 

un medidor de presiones 

P¡g,;,Pt·Pa 

_P2g=P2-Pa 

La ecuación 9 se reescribe como 

V•ll' Vm ... tn= v .. 11--p---- . (12) 
...!l;._l 
P21 

La ecuación 12 es la ecuació~ de lrabaj~ para el picnómetro. 

Equipo: 

(10) 

(ll) 

Se utilizo un MultivolumePicnometer IJOS marca Micrometrics. 
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Calibración: 

El equipo se calibra de acuerdo al apéndic..:4 del mariuál del equipo(?) para conocer 

los volúmenes d~ la ~elda ÍV~e/q y el volúmen de expansión (Ve;p} que se reqitleren en la 

detenninai:ión delyolÓlllOD de bi muestra. 

' ·- -

Procedimiento 

Se pesan ci¡ ~~ celda de al~o entre 0.3 y 0.6 g d~ mu~~ra seca, 5e col.oca la 

celda en el picnÓoictr~;-se ~~r~a'Vin;;,~ veces con helio y se d~Ja paS.r ~ flujo de helio . . ·-'- -·---- .- ·--... ' -.,.. - ·' _, . 

hasta que se estabilice ia presión ?1ii • se a~re IB viÍlvulá de ~i<pWión hasia Wi. valor estable 

de presión P2g ~ ~na vez ~tennilla~a's;~1i f f;; ~ ~b!fun: ~l ~~1fu:i: de_la ~estra 
-;'-'' 

utiliz.and~ la ecuac.ión 12, Lcis resultad~sei<petinlentale; sori p"reSCtitados en el capítÚlo S. 

4.S.4.- Determinación de Tamaño de Parlfculapo;Micr~copill E/;$.m,ica (8). 

Microscopio Electrónico. 

Se han diseiiado diferentes tipos de microscopio electrónico dependiendo de la 

información que se requiere extraer de la muestra en obseivación. Esto·se .. debe.a que el 

proceso de interacción entre los electrones y el sólido determina . diferentes modos de 

análisis y, por lo tanto, diferentes instrumentos detectores. Las Señales que se obtienen al 

interaccionar al haz electrónico con la muestra son: electrones retrodispersados, electrones 

secundarios, electrones absorbidos, ele.:trones Auger, electrones transmitidos, electrones 

difractados y rayos X caracteristicos. Los electrones retrodispersados y secundarios 
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proporcionan infonnación sobre la. superficie de Ja múestrá pennitiéndonos,' de .este modo, 

obtener imágenes topológicas. Los electrones transmitidos y difraétado•i'qu~·dep.,;,d.;. de la 

estructura atómicade la m~e~;~: Los cle~trónes ~uger y io~ray~~ ~ característicos 

dependen de la ~~~posi~ión qufmica de Ja muestra, permitiéndonos hacer un análisis 

qulmico de ella. 

4.5.4.J-Miáoscopla Electrónica de. Transm/Sión (ME1J. 

Debido. a la limitación q~e eXisle entre úna. buena resolución y Jii longitud de onda de 

la luz visible y a la üecesidad d~ óiikrvu partlcUJas menores a. 250 ~ se han. desarrollado 

técnicas analíticasp~~lo~are~e objeÍlvo; Se ~a~c~ntr~~o (9) qu~ ahas resoluciones se 

logran con lollgihides ~e ~ida;~rta; la~;~nda~ ele~oh;.~étic.i~ (lo~~d de onda corta) 
"'-~_;--~_;--.:._-¿-:,,"' ·';: ,- . ;, 

no son de uso practico en el análisis d~ ¡iartlclllis'."1..8 MET ~tia herr~tni~;a que reúne 

estos requisitos; la lo~~dde ()~da de;.;;: ~leci;ó~ de aha eneigi.i ;;5 d~ o.oím nm (~oda 
,,,,,,, _•,'.-; •';::._~ 

corta) para un hÍtz de 100 Kv.,~~¡;;p.irad~ con lo~-700 ,u;; de~ h~z de 1,U: Visible. Este 
,,. ~·. ·~;,:_:- ;',) ' ~ ~"::~ _.--~· 

haz puede ser enfocado por'.lenies magnéticas que proporcionan una. re~hición puüto a 

punto de 2 AY •. ''. ".:\ ¡ • ·· (• ·' 

En la MET se·~·~ I~~ ~lectron~str;,rismítidos y difraÓtados por.la mueStrá para 

formar la imagen; sefü1~aJ.ia área relat~ani~~te grmi~~ c1<lriuc;as)~co~ un haz fijo y se 

adapta un sistema cl~cÍio-óptlco pa~a Ja a~Jilicación dicha illiíigen; 
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Equipo. 

Se utilizo un Microscopio El~ctrónico Analí;ic~ JEOlrlÓOCX cuya resolución pWÍto a 

punto es de 4.1>.. Los reS\llt~dos de este exp~ri~ento se presentan en el Capítúlo s: 

'··-/.· ;-

Alineación del Microscopio. E/ei:irónlco de Transmisión. 
. ,_ . ¡.. ' -

La alíneació~ c~n~i:tte en ~ii~~ q~¿ ~\ h~z ~1~ióni~o viajé en el ej~ óptico de los 
" .. , .· ·- ·:-;"- -::-:; ":; ··. ·h - ''-· . - . 

lentes, desde..; g~e~aciÓu hasÍ~ l~p~tallii, culUldo est~ no se c~~ 1as'~aracrteristicas de 
-· ···-·' .• ... ~- .. . 

la imagen se d~t~riorM.. La alin~ción borrect~ dé Riicroseopi() deb~ ha~erse de la. siguiente .· 

secuencia: lente; c(}íiíJe;riadd;as;'íente obJi11~d. tmÍ~s l1Ítcr~;~'aidSy/~~Í~spro)ÍecÍoros. La . 
·- '· . ·";.'.' . 

alineación se realizo de acúerdo aí manual del uSüaiio . del niiér~scopio electrónico de 

transmisión pane ll> (9).' Una ;~é~; concÍnld~ la ~~acióii ~. proced.i ·~ tiab;jar en el • 

microscopio. ,' . \ ,i Ji < <' .c , ·;., 

Preparación .. de r~iuos.'• las· . .;.ue~;as necesitan estar. sopo~ada~ sobre . una 

membrana condu~tora q~~ ..;~ t;~St>;:e.ií~ al ha~ ei~'cÍr~~co · coii' el lio de evitar 

ioteñerencias (p. ~j.• qu~···dJia"~i'C:1 b~z ele~¡nibo) .. E~~O c~~d~~ ••. ·~·· ~od~ de 

preparación d~ .;.einb;ana¡iioportadá~ ~obr~ rejillB~ d~ m..1~Iiá\~s 6..nd~ctor¿s(C~ Pi, Ti; 
"~_: .:·· ' -· .:~~~;;.- '~>-

etc.) y una membrÍuui d~ wia. solución p!áStic~ defóimar cPolyvillyl formÍll) ~ 5otución de 1 

a 2 % erÍ dl~xán~ p!.rlodl~~ ~~~~J;;;, ~it;~to ¡~ c~l~I~~) .;¡;~~~i~~de2% en ~cetato 
- ·. ,, ... _·.. . .. ' · ... ·-· ' ·-.,: ' 

de amil~ ó éúllrirlas ~oii üiia P~~~I~ Úsad~ 11~ h'áibó~ < 1 o): 
Se flota una pelícÚla d~lgada de la membf~a plástica en a'g;.a destilada, cuyo 

recipiente contenga en el fon.do la~ rejillas a piepara;se, ~ se drena el agua. La membrana 
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queda de esta fonna soportadá en. las rejillas, las cuales se ponen a secar, de otra manera las 

rejillas se pueden c~brir con.una peliéula delgada de carbón, este materlal ti~e Ja misma 

función de pennitir la. observación de cualquier polvo que se Je coloque en la rejilla, este 

paso se hace por e~~;:ra~ióo. 

Procedimiento 

Se introduce 1~',e]rna ~~~Ja. muestra a observar, se exploran diferentes regiones de 

Ja rejilla hastá enco~tm una' zo~a e~ buenas con.Íiclo~es para hacér Ja ~~servación. Se 

encontró que entr~ S~ 000 y Í3~ º?º* las partículas dé silice ~ apreciabm con clÍiridad. 

Los negativo~ fu~ro~ ~l>íi,;,¡íÍ~s ~ bs \~llflc~élon¿s mencio~adas. · Pa;a J~ .;;edición de 
,. > -··- •••• : ,.- ·- • ·' ••• , - • • , - " - ·- ' • ' •• ·>~ . 

tamaño de piirtlcula; '5e ~diií diéect~hletiíé sllbre' la r~lolír;fi~ÚomiÍndo en cueoia 1a 
- -- "'7 • '.» ;-,._- ~'-- ' . . ·_=o. -- • • .- • .' -

amplificación y selecciooándo.partfcu!~s :aleatoriamcmté~ LOs res.tltados e~eriÍneotales se 
:•«.:_, .... ,_- ,·:_\·.. ·.·:-._ ~,,; > • 

presentan en el capítulo s.· ... 
,'._;:¿ 

4.S.4.2.-Micr~scopla EÍ~cÍ;ónica de IJa¡.,.id~ (MEB) 

,' ·. :·~_; -~ -. : '. · .. ·. .._ ~-- ·. -- .. . .·.. :1 - - . . ' . - ' 

examinar y analizar partfculas por medio del electrones secundarios·º retrodispersados que 

son emitidos de la ~P~~c;~ de la inuestramediante imágenes ;ridimeosionales d: J~ misma 
-.. _ .· _·. ~ : -· ·r:: .. :- __ ,.-· , 

(9). La MEB, ti.ene un amplio intervalo que va desde 20 a 100 OOOX de amplificación,· Ja 
' -_ - - ,._·-. ····" . 

resolución del_equipo no se compara con la del MET. La MEB p~opciréioria infonnacióo 

topológica de Ja muestra y examina básicamente la superlicie p~r otro lado; es posible 

obtener infonnacióo a cerca del tamaño y tex1ura de la partícula. 
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Para lograrla imagen se enfoca el haz sobre .un área muy reducida de fa muestra y se 

barre la superficie de la misina, moviendo el haz y detectando en cada zona una intensidad 

promedio de los electrones retrodispersados. 

Equipo 

Se. utilizo'. un Microscopio Electrónico de Barrido JEOL-T2.00 cuya resolución 

punto a punto es de 300 A. 

' . - -

El microscopio' electrónico de barrido se alinea de acuerdo ~la sección ll.1.6 del 

manual del usu~rio del tnicr~scopi() ... ·.< 

Procedimiento: · 

Una~ez ~u,;;;doel ~c~oscopio se.coloca la mue~ra prM¡mente cubierta con una 

capa fina de OC() en el 11lic~~sé~pi~; "': apri~;a él botÓn del modo obseJVa~ió~, se. ~ala 

perilla de emisión.del filrlníenÍo áSi co~ó las perilÍas d~ btillzm,tez y contr~~e hasta.que fa 

imagen se obse!V~>claraÍne~t~ • ..; ~le¿ci~na iiii ár~á ~11 bu~e~ ~~ndi~i~nis 'd~ oll~rV~~ión. 
Los negativos fu;ron ~bt~do~ entre 30 Olió y 1s 000 d~ a.;¡plific~ció~. Af igtlál qrie en 

• • • • • ',.•. ~ __=; _, - • - ') • ' '•' ., • ' ' 

MET se midió sobre la fotogr~lla tomando. en cuent~ la amptifi¿ación y séi<lCCionalldo 

partículas aleatoriamente. Los res1dtados exp~rimenÍ~les se presenta~ en eiC~pítulo S. 
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4.5.S.- Determinación de TamaÍios de Agregados por Microsc~pía Óptica. 

' " 

El microscopio es un ~~rutn~nt~ b¡sicu para l~detenniná~ió~ Ú talllllños de 

panícula, este inSi:UW~io ~~~;~ ah~lizarulÍg,;p~dé particul~s d~.hast~ 0.2 µ~ apane 

de proporcionar, illro~ciÓll' aée~ca ~e/'ia~o: ~uestra ~~m~ es la 'morfología de la 

muestra (5). 

Equipo:· 

;, ·: _:. _._ -'.!.'.: 

fotográfica eco, ma~cál<.YowA:'m~d~lo KMC ::100A co~monitor marca VICTOR, 

modelo ™'14. 

Procedimi~~to; ' 

Se toma aíii~xiriu.d.:ne~te 1111g'<I~ ~u:~Iª {secol~ca ·~·~J pona~bjetos, las 

muestras fuerori ob~~rJ;da~~ J¡f.;;¡¡e~ ~m'pliflc~~ion~s y ~ encontró que a soox los 
·-t·.'t • .-., .\o. -

agregados se apreCÍ~ban mejor. Pa¡a I~ mediÓió~ dé agr~gádos se realiza directamente sobre 
1 ,.·.·. •' .-.; ,.- • "'•.·- ·.·--· -.·.. •• ._, •• -

la fotografia tomB.ndo íigi~giídos de pUtícuÍá~ á1e;torÍáW:en1e; es importante tomar en 

cuenta la amplificación d~ 1á' fotoS,afiá. L~s r~sultados experimentales se. muestran en el 

Capítulo 5. 

4.5.6-Absorción deAc~ite. 

La abso:ció11 <1,e,aceiie Pº! 1a sílice es una-propieiliique puede predecir e1 uso de 1a 

sílices sintéticas, basándose.'en valores d~ absorción de aceite puede decirse que una sílice 

que absorbe mayor cantidad: de aceite es de mayor utilidad en el refon:amiento de plásticos, 
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también que es un buen agente de control en la viscosidad de los polimeros_ y _resinas 
. . ' ' -

( 1)(11 ). La absorción de aceite se deierrnina por el método d~ frotaciÓ1;· (Nom1~ ~STM 
J>, 

0281-31) (12); '~sie mét~do consiste en mezcl~r aceite d~ fina,;,; ccid una sili;efrÓÍándola 

con una espátula eií un¡ SÜp~iñcie u:iiro~e ~astÚo~i¡rs;.;.a: ~~Sí~ J~ida a -.;,iier~ de . . ,'- _,- ... ,,·- .. -,··· .· _,_,_. ,,., ---:- ;-•.·' . ·:,,.- '". ·'·· ..... ·. 

mastique. MidÍ~ndo Ja ~an;idi1<l. requeíida ~~;. d~~ ún~ mi:zcl; ¡Ía~~~~ quJ se rl¿e c~~do se ·· 
'- + - , ' - • -" --- ' ·'. - ,. - • • • - • ' ., ,, • : ' - • -. - • " ; " • - ~. - •.. '. - ' • - '¡\~' .- ' • 

extienda, se. p~~de ~ ••• ~¡.; ~.- ~alor de absor¿ióll·;dé ;_~~\.'•· J~1~- sruc~. ·. uó··. v~i~r: que·. 

representa ¡,j volumen de uc~ite reqÜerldo pJr uÍtidad de pesd;'~e síli~~ •para saturar fa 
• ' .. -· -· - .. - " - . :-,'_.-· -~r_- .--, . , .. , . . . . . . '· 

capaci~ad SOl]l;i~a ~e fa sili
0

ce .. El cálculo del váf~r de absoréión . de. aceite se realizo 

mediante la ~g¡Ü~~te e~r~sió./ 
abs~r;ión de acei;~~ (ce ~e ace!t• absorbi~~ i p.eso de' s~ce) ~ ioo 

Procedimiento 

Se pesa 1 gramo de mtiestra se~a y se deposita. en un vidrio 

linaza se coloca en uriá bur~ta de so' mi de vidri~ pyrex. Se ~di~ion~ lenta~ente eÍ aceite de 

tal forma que se fomie una pasta rigida. Se ~i~e l_a ~IU1tidad de aceite. n~cesaria para formar 

esta pasta y se calcul~ el valor de absorción de .~c~it~.Los ~esliltados.se presentan en ~I 

capítulo S. 

- ·- > __ ;_. ; 
.f.5._7.- Difracción de Ra.}Joá (ÍJ). 

--o-_,- -.---·--

Cuando un átomo se excita por el despréndimiento d~ uri electrón de una capa 
. ' . . 

interna, generalmente regresa a· su estado normal transfiriendo un electrón de una capa 
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externa a la interna, con la consiguiente emisión d.e energía en fon1J4 de rayos X. Los rayos· 

X pueden usarse en el aojlisis químico en varias fo...;,.s; 'uno de Íos métodos ~ bása en el 

hecho de. que los ;.y~i xi~iti~os,poi w; ~ldm~~to e>Ccita~ll: tie~~ ~~ Íoo~tiid de .o~da 
. ' ' ., . . . ·" " .. . .. ';:;-- "- ; . -~,- : . 

característica d~· dicho elemento. y:ÍÍna httensidad. proe,~rcional; al ;núme~o ;·de átomos 

e><citados. P~~ I~ t~t~; lo~ m~o~o~ de ~liiisiÓn pÜ~d~ us,;r¡;;,'t;ll;to ~o el iu;.ilis;~ cu~litativo 
:--~,;'.·. -,« c:i .. c ·· :\'".·'r" • ".· ·'" i;; 

como CU&otiÍatÍVO. La e)(CÍtacÍÓÓ pÚede'lleváfse ~·cabo en diVeisaS formas: por bombardeo 
- --~- ~:,··1 ' " . --:~~- ,', - - . ' - .. - . ' 

directo del maÍ~rlaÍ cÓÜ ... lect~o¿es ()'por radiació~ d~l fuaiéiialcó~ r~yos X de longitt1d de 
·' ~-- ).'• . ''./. 07··" 

onda más c~~f u~. s~SW\:io liiét~~;~ d~ án~1~;si~ 6on iia~e en ;aya~ x ütu~ lá diferente 

absorción de eStosray~s oo los,¿teriales. CIJlindo la eoergla de IÓs rayos x'és lo Suficiente .. -- ,.-:._;-.,.·;··--,,-.-... .,;;_; ····-· - . .. - .... __ ,, __ .: ··-.. ·-

para desprendF'f\e1~.:jró~'dé~~º··d~Íos'~ive1~s h:t~riios de .in átolllo, seilreseiltan 

discootillui~~d~{..\; Ía ;~s~;~ióJ de r~;os~ por ~~ede ·~ :1em~to: ~n terc~r método 

basado en los ray~s X es ía difrac~ión d~ e~Ós r&;~s·en i~s ~lanos de un'crisial. Este 
.. 

método depende de la ca~acterl~ica ~nd-ulat~ria d~'l~s;~~yos X·y d; I; distribución 

periódica de lo~ pl~os ~~ un ~ristal. Esta t~~c~ puede u~il~~se par~ análisis cuantit~tivos, 
su mayor utilidad radi~a ·;,i; la identidad ~ualitat~~ de fases crl~aÍ~as. 

Procedimiento: 

Se utilizo un difractórnetro de rayos X marca Siemens modelo D-5000. Los resultados 

experimentales se m~estran en capitulo 5. 
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CAPÍTULOS. 

RESULTADOS. 



Resultados. 

s.t.- DIAGRAMA PSEUDOTERNARIO u,so;~Na,so,-Na,sio;-IÍ,oA :is ºc. 

En la consinicción del diagráoui pseudÓ:.t~marlo H1S04-Na,SO,~N~,S,i0,-H10 se 

prepararon m~7.Cla~ bín'ari¡s de d¿s de :.;.¡¡ ~ónl¡ionenÍ~~ en Wi iliieival~ 'cié concentraciones 

iniciales entre el 2o y 9Ó "% ~ ;~~. p~~~rid;m;;~te ~ adÍci~itó ei te;ce~ componente con el 
. • ,. . .• , ·- - ,. . "' .-~:.;' ·. ,· .•• ,. ,, .• ·• '. ', .. '<' , ... · ..... 

fin de observar el c~;.i¡;~rt~;;;¡.;~ó ~~ ~ i~a~i~~· ;;,;~~ ~í ~f sck~ ;1r.lais;o; eo preseocia 
. -.· :; . -:,"~.,- '-.:; - ' ·:'.'. : ;.> -. !"·.' : -~. 

de Na2SO, ~¡~~~do ·i2s 0 éh 1~;np¿raturá ~e ~é~cclón ( vei sec~iÓn,4.4: 1 a la 4.4.15 ). 

Los resultados ~b;;clos deeStas réaCclones ~pr~~t,;.,·~~s iabbs S.I, 5.2, y 5.3, los 
. . .. --~·- - ·--"'·.'·.' . - ,. - - - - ' -· . -

puntos iÍlÍ.n;,edios ¡;¡i se' ,n;;~~~iin ¡Íara • Sinlplillcar J8• ~~¡;S([\¡é~ióÍi del· di8grama y . se 
- ' - i, . i . . ... _. . - - . - -- - ~- . < ;· • : - - - - . ' - - ' • _. - ' . ' - • ,. . 

representan en ~I filaS..ama como ¡fu~~s c;;~tiÍiuas, 'co'r;f~rme se fe~ba la acllciÓn del 
,. <-. -: .. ·._ .- "·"--··· ..... :.·.·--·- -- ,. ____ -. 

tercer componente, se observaron las ires';.ta~as d~ b ~eal:ciÓ; d; p~funCrización de sílice; 

nucleación, lloculación y agregación de'part!ciiliis. ESt~s .Ces etapas~ identificaron como 

turbidez, opalescencia y gel respectiy~t;,. 

_,· -- . ·-·:· .. :'·. _'.- . >; .. ; . : ,' :·- < 

La tabla 5.1.1 es el re~tado de la adición de H2S04 a la me7.ela bmariú Na2Si03 -

Na,so •. Se muesiran solam6;t¡,'j~~ ~~nC:.;;traci~nes inichtl~s d~ Na2Si0, y Na2s(),, además ·_ 

de las concentraciones d; H,~6 •. -~~.sib, y Na~so. ~ donde se observan ¡~~ 'punt~s· de 
.- ' •• ' • 1 - - _. ,·. 

turbidez, opale~c~cia y ge~ Lo~ r~.;.itados d;lá tabb 5.1.1 se graficaron en
1
111Í di~grama 

temario con el fin d~ el<pJorar las regiones dentro del diagrama 'clig1lfa 5.1. i}. Entre las 

composicione~ 90 y 60 % de Na,SíO,. 40 a JO % Na,S:o, y alrede~o~ ~e 12_yl4 ,% de 

H,SO, la formación de paftícula~-origman lig~ra ~palescencia en el medio de reacción. 
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Resultados. 

Alrededor del.16 y 18% de H2SO, se inicia la agregación de panículas que da lugar a un gel 

dificil de romper. Para las composiciones iniciales SO-SO, 40-60, 20-80 % de Na,SiQ,. 

Na2S04, aun cuando se adiciona un 78 % de ácido sulfürico el crecimiento de panículas es 

lento y solamente se aprecia ligera turbidez que desaparece conforme la solución se agita . 

F>·NaiSiO····.'·.· ,· :·'\Na.SO;. B,804 ~bs~aciolies 1< . pB .... 
•;('0A.fu ntlo.\ ·.,._..,n-~o\ i'%en;...;,,\ ... , .. · .. ,_'." > /),·:. 

90 10 bJnc. inicial de la 11.28 
!mezcla binaria . 

74.45 8.26 17.27 ........ iescencia !O.SO 
72.74 8.07 19.18 •el 10.29 

80 20 k:onc. inicial de la 11.27 
Wzcla binaria. 

66,59 16.68 16.68 turbidez 10.45 
65,13 16.31 18.54 .. 1 10,05 

70 JO lconc. inicial de la 11.18 
hnezcla binaria 

SS,S9 23.82 20.S8 turbidez 9.8S 
S4.83 23.SO 21.6S •el 9.68 

60 40 lconc. inicial de la 11.20 
!mezcla binaria. 

49.SO 33.03 17.46 turbidez 9.10 
47.82 31.92 ., ' 20.24 •el 8.70 

so so'' \'. lconc. inicial de la 11.09 
!mezcla binaria 

39.19 39.19 .,'- 21.60 ,_..1escencia 7.21 
40 60 . .c . !no hay fonnación 11.06 

"'-rases. 
20.0 30,0 • .• so.o loo hay fonnación 1.43 

'. l.!otases. 
10.0 15:0, ·:::' 7S,O loo hay formación o.so 

l.t. fases. 
20 

. 80 ' ·~·· 
o lconc. inicial de la 10,SO 

lmezcla binaria. 
s.o 4S.O so.o "º hay formación 1.12 

•... · "-tases. 
o 30,0 70,0 "º hay 

formación 0,53 
·.·. ' ' L.t.r...,s. 

. .. -

Tabla s.1.1.~ Adición de H:SO~ a·¡~ m~~l~"bioaria Na.2siOJ ~Na:S04 en diferentes concentraciones 
iniciales 1 2s•c. 

72 



Resultados. 

lnlolo ...,____. fln•I 

Trayectorias de adición 
de ácido sulfúrico a 
las mezclas binarias 

4.4.1 -4.4.7 

Figura s.t.t. Oia¡:r1m1 de adición de HiSO, a la meula binaria Na2SiOJ- N12SO,en diferentes 
concentraciones iniciales a 2s•c. 

s.1.2 .-Adición de Na,SO, a la mezcla Na,SiO,-H,SO, a 25°C 

Los resultados de la adición de Na2SO, a la meula de Na2SiO, y H,so, en diferentes 

concentraciones iniciales, se muestran en la tabla 5.1.2. 

20 80 k:onc. inicial de la 11.25 
lmezcla binaria 

14.00 70.00 ¡no hay formación 
He fases. 

16.00 11.10 

14.00 26.00 60.00 [no hay fonnación 11.08 
lde fases. 

40 60 ~ne. inicial de la 
lmezcla binaria 

so . so k:onc. inicial de la 
!mezcla binaria 

56.50 43.50 turbio 0.61 
59.00 41.00 .. 1 0.72 
84.00 16.00 •el 10.12 
86.00 14.00 turbio 10.25 

90 10 k:onc. inicial de la 11.02 
!mezcla binaria 

Tabla 5.t.2.~ Adición de Na2SO.c a 11 mezcla binaria Na2Si0J - H2 SO, en diferentes conc. iniciales. 
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Qpalescencis 
. Gel 

-.-·.-------·---·· 

Re'suttados. 

1n1c10-11nal 
Trayei:iorlas dé. sdÍCión 

de sultáto de· sOdlo 
··a las rriezclas binarias 

4·.4.8 ~e 4.4.11 · 

Los resultados de la tabla S.1.2 se' grafiéaron en un diagrama !emano (figura S.1.2), en esta 
·,';\ '; .- -- -.~/ -<~-- , . ' 

parte del diagrama b 'mezcla binarla; inicial de so:io·.% H2SO,-Na,SiOi fue la única. 
·--,·.e· -~o - - ;·_.-, · -• ·· · · "·'·.1' -

reacción do~de el Ñ&,so,_~·pudo ~dicionardebido ~qÚ~~b;;di~ió~~el ~ilicato de ~dio 
• • o , • • , •-,",., •, " '·e , _-.. ·- '• • , , ' •, , • '.•. ,> ' • •, • ' '"' ~ ! , ~ 

a1 ácido srururico existe gran yáriación :en ~1 pH así ~oino i~mbi.iti ~ídSte un crecimiento 
' :-.¡, 

rá¡iido di; pa~ícula~ qric s~bresitw:a la ~;lu~ib~ \; ~o~~ ~~ri~~~.;;idia, s~ ini~ia fa, g~fación 

del medio de ~eaccióri: Se ailicio~ó el Ii;so,· ;¡ t:/~;siÓ, ; ¿,;·~co~tró que~ S6;I4 .% de 
\'¡ _ . ._,t,-·· -

Na,SiO,-H,SO, la solución opalesce, iil .31;,;;;mr'el 83:17 % ;dé Na;SiOrH2SO, 'el gel 

aparece inme~at~~~~;;; ~:; rit;a p~rte• ~ ~~~lonó ~a2si6, a1 i~2s6,, ~ S;S~% de 
--' . '',•> :"'-, ·-,--,-. :'.;>·(-':.<; .. _- .... -:< ;··_: ~:'.- ·,,. ·.'/' ~-·'._ ,, :~_-_ ,:_ :.,,':;":· .. ·.. : '·.' 

H2SO,-Na,Si0, y se p~eSeritó op~Ie~~~ci~ en ~Í m~dio de reac~ión y &~lme~te en 40-60% 

de H2SO,-Na2Si~, se produ¿ la ~el~~lón total de~ ~~~i6ii~ 



Resultados. 

s;1.J ·:Adición de Na,SiO, a la meu:la Na,SO,- H,SO, a 2S"C 

Los resultados .de agregar silicatÓ de siídio a la rnez.cla binaria inicial de Na2SO.- H,SÓ,, se 

muestran en la tabla s.J.3: ESt~s. reSiiltadÓ~ s.; ~áfic¡:.>n en~ diagr~ temario, en donde 

la úriica réaccióo qu~'~o ;¡;¿st;ó cá~bi~ alguno fue I~ ~e~la· ¡¡;ici~I de 80·20% de Na,SQ,. 

H,so,, aun cu~do la cantidad adicionada de Na;SiOJ ideo 'el 53%. En las reacciones 20-

80, 40-60 y 60-40 de coucentraciones iniciales cuando se adicionó alrededor del 38-50 % 

de Na2Si0, se obseivó opak;cencia en la solución y con una pequeila adición de Na2Si0, se 

formo el gel (figura 5.1.3). 

Na,SiO, ·· :· .Na,SO,.;' (~)!~~~~·\i· Obaenracióaes · : ;t;,·t~lrt1k!1[0; <%enneso) l %en O.so\' /;·· ::,:\<:·.:··>;{.~: 

o :zo l8o l:onc. inicial de la 0.88 
~ez.cla binaria 

SI.SO 9.50 39.00 turbidez 2.28 
57.S4 8.49 33.93 uel 6.32 

" flo ~ l:onc. inicial de la l.30 
mezcla binaria 

46.00 21.03 33.00 turbidez 2.70 
50.00 20.00 30.00 o•I 7.S 

IO l60 l4o lconc. inicial de la 1.20 
!mezcla binaria 

40.00 36.00 24.00 turbidez l.99 
43.00 34.00 23.00 ael 7.59 

jO 180 . Jio conc. iniciaJ de la 1.70 
mezcla binaria. 

20.00 1s.o,o} 15.00 no hay formación 2.80 
~e fases. 

53.00 
'·· 40:ºº 

7.00 no hay formación .9.60 
~e fases. 

Tabla S.t.J ... Adicióii de -~aJSiOJ a la mezda de Na.iSO,. .. H2SO, en diferentes conc. iniciales a 2s·c. 
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Resultados. 

.. :~~:~~=.~-~-~ 
·--'---· _. __ ·. , ___ -·-. ··----· 

Na 2 s103 '" en peso} 

Inicio .....----+ flnal 
Trayectorias de. adlcf6n 
de s(/lcato de sodl0 a 
las mezclas' binarias_ 

4.4.12 .-' 4.4.15 . 

Figura 5.1.J.- Diagrama de adición de Na,SIO, a la .;,eula blnarla H,so;. Na; so, en diferentes 
· concentr~~J~ues iniciales a 2s•c. '. .. '~~. · ::·· ·.. . ___ .. . _ 

.:::·· -.,·- ·, 

En la figura 5.lA se•muestran todas las'irayect~ria.~ d~ ·adición del tercer 

componente seguidas en las fi~as·5.1;i; 5.1.2 ~5.1.J, sé.'u;~1~~~iihiosd~ ~parición de 

turbide7, opalesc~~ia y gOI ~IÍD~as .coni~uai'lue. c0~~er~~ ~ Üi;~ 111'.~.dir~cción, 
resultando así la figura 5.1.5 donde sé)nuestra el diagrama' completo, Solo en Iá parte 

izquierda del diagrama hay fonnaeió~ de ~~ 's~gund~ ra..; p~ra la~ diÍer.:nles • ~e:Wlas de 
.· .,_·-:: ---:--.~·;: --:.·~:.-~->_·.:;:.,;::.;-"{~-:. ·.'/ ;i--.<--:5/ .. :·~-; .·f--?~.<-.. - <·'. - . 

eacción. Como Se mencionó ai Wci~ de ~-síe é~pru;lo, d diJlgr~rií;. ..; dMde en tr~s regiones, 

la región de turbidez qu~. se . ÓbsetVa ;;;¡t~{~.;' í~~:U: I~~ •. J~~os ii~\e[la'c;e&ión de 
. ' """,. <_.:_::: ·' " "-· -~:-'-::_-

opalescencia donde ei:·creciinielllO ·d~~,s· pariic1ilifs-·de S.liCe~,ge~ViSUallu·'y·fiÓ~imie la 

región de gel donde las partículas j~ slJi~e ~~~t~;le ~º~~a/del ~~ d~ reácción 
. ; , ' - .. . . 

que impiden la homogenizacióo de la misma. 
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Fig. 5.1.4. Trayectorias seguidas en las figuras 5.1.1, 5.1.2 y 5.1.3 

H
2

so
4 

(%en peso) 

:::: 
Na2 s;o

3 
(96 en peso) 

~ 
-~ -- ~-"!~2so4 (%en ~~sol_jj ___ _ 
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Fig. 5.1.5.- Diagrama Pseudoternario H
2
so

4
- Na

2
so

4 
- Na;>i0

3 
- H

2
0 

a 25°C. 

Na2 Si03 {'Yo en peso) Na2 so4 {%en peso) 
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S.2- DIAGRAMA PSEUDOTERNARIO u,so,-Na,sO,-Na,SiOrB20 A 72 ºc. 

De la misma manera como se procedió en la construcción del diagrama a 25ºC las 

tablas y figuras 5.2.1,·5.2.2 y 5.2.3 muestran el proceso en la construcción del diagrama a 

una temperatura de 72 ºc. 

S.2.1 .-Adición de H,SO, a la mezcla Na,SiO,-Na,SO, a 72 ºe 

;%~~::!~'~; f;>S:NlliSO e') 

:" ""'" ;;;;,!¡;\ .• 
:j~~~'il~~. ;~~·,l~::~~-~,~-~.~~;~·::> 

.1·.·····:,·,;n ,:.:,: 
:L;l•··;~;<;}:t',::'. 

l90 IO o OOnc. inicial de la mezcla 10.56 
binaria 

79.44 9.81 11.73 turbidez 10.09 
78.78 8.74 12.46 opalescencia 10.05 
75.64 8.39 15.95 gel to.OS 

ISO IZO !> conc. inicial de la mezcla 10.40 
binaria 

71.36 10.75 17.87 opalescencia to.02 
69.69 17.46 12.83 opales·gel 9.9 

70 llo o eonc. inicial de la ntezcla to.39 
hinaria 

59.68 25.58 14.73 conc. inicial de Ja mezcla 9.90 
binaria 

58.81 2s.21- '15.97 turbidez 9.78 
l60 1411 . ··.··lo opalescencia 10.22 

52.23 34.86 .•. ·• 12.89 gel 9.76 
50.37 .33.62 1 15.99 lconc, inicial de la mezcla 9.63 

~inaria 

45.52 - '-30.38 : ·: 24.09 opalescencia 9.53 

l5o ~ ... •·· o opales-gel 10.21 
40.0 . 40.0 .: •. 1. 20 lno hay formación de fases. 9.79 
30.0 40.0. · ... i ·- 30 bio hay formación de fases. 8.32 
18.0 ·16.0 -· .. ,1-•• 66 lno hay formación de fases. 6.70 

flo l60 IO lconc. inicial de la mezcla 9.88 
binaria 

24.0 36 40 !no hay fom1ación de fases. 1.55 
12 18 70 lno hay formación de fases. 0.44 

IZO ISO lo lconc. inicial de la mezcla 9.50 
~inaria 

to ·45 45 lno hay fom1ación de fases. 1.35 
s 23 72 lno hay fonnación de fases. 0.33 

Tabla S.2.1.- AdicióO de H2SO~ a la mezcla de Na2Si0i-Na2S04 en diferenles concentraciones iniciales a 
· 12ºc. 
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Resultados. 

Inicio._,__ final 
Trayectorias de adJclOn 

de /Je/do· sulf(Jr/co ·a 
las mezclas binarias 

' 4;6.1 - 4.5.8 ' 

Figura 5.2.t.- Diagram1 de adición de H:S04 a la mezcla binaria Na1 Si0J·Na:S04 en diferentes 
coaceatraciones Iniciales a 72° C. 

S.2.2 .-Adición de Na,SO, a la mez.cla Na,SiO,-H,SO,a 72° C 

10.95 

10.90 

0.64 
0.85 
10.S 

o 10.65 
10 11.2 

Tabla 5.2.2.- Adkió~ de Na:S04 a la mezcla de N1:SiOJ ·H2S04 en diíerenles concentraciones 
lnlclolts 1 72° e 
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Resultados. 

Opalescencia 
Gel 

Inicio .....;__ final 
Trayectorias de ·adición 

de sulfato de sodio 
a taS mezclas iJfna;las 

4.5.8 - 4.5.11 

F'Sgura .5.2.2 .... Diagrama de adidón de Na2SO., a la mezcla binaria Na1 Sio, ... H2 SO, en diferentes 
concenlraciones iniciales a 72° C. 

S.2.J .-Adición de Na,SiO, a la mezcla Na,SO,-H,SO,a 72° C 

Tabla 5.2.3.- Adición de Na2SIO, a la muela de Na1SC>.rH1SO, en diferentes concentraciones iniciales 
a 12ºc •. 
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Resultados. 

Inició....._ final 
Trayectorias· de··adlción 

de s(llcato .de sodio a 
las mezclas· binarias 

4.6:12 ~-: 4.5.15 

Figura 5.2.3.-Adlcfóo de NalSiOJ a la mezcla binaria de H2S04 -Na1 SO.c en diferentes 
concentraciones Iniciales a 72º.c. 

H2 so4 ('16 en peso} 

\ \-•, 

Figura 5.2.4.· Ruras seguidos en las figuras 5.2.1, 5.2.2 y 5.2.J a 72º c. 
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Resultados. 

Finalmente los puntos se twen para formar el diagrama que se muestra en la figura 5.2.5. 

La región de gel en el diagrama pseudotemariÓ H2~0,-Na2SO,~Na2SiO,-H,O a 72 ºe 

disminuye en comparación ~on 'el <liR!lraina pseud~teinario a 25 ~e y por el contrario la 

región de opalescei:c~ aun;~~t~ ~~;.as~'.1:; y 5.2.5). : 
~:::.: ' 

····o 

El proceso ~du~rial ; ~ ~btenélÓn d.e ~c~ cúy~ uso final es el refÓrzamiento en 

elastómeros yplá;tlc~s ~ ll~~ a c~bo ~ pfl.-~Íre9y 10, I~ reaccÍón de obtención de sílice 

en este trabajo. 

conocido el diagrama pseudotemario H2SO,-~a,sÜ~~N.i2sio;fi;Ó {25;'c cfi!lllra ;, 1.5), 
- ·::~;"-.-' .. é'1/ :',:.~·;.> . --· 

se procedió al seguimiento del proceso induSÍrial de 'obtencióñ''de silic~. dentro del diagrama 

por otra parte, se reali7.aron diferentes reacciones ahe.;.~s d~~o del diagrlllllJI .de tal forma 
- -- . -,---. ' ' ,~; . ' .. 

que se pudiesen encontrar reacciones con caraCtCristiCa·s· SiinilaréS·~-lt(ieaCCióñ dé~ObliIDcióll -

industrial de sílice. La temperatura de reacció~ en tml~s lo~~as~r fue ~e 2; ~c. lo úllico que 
·-.. . ','"'· ··,. 

se vario fue 1a velocidad de adición de ios reactivos y como consei:uencia º' .;i-r de' reacción . 
. · ,· -

Los gastos se eligieron de tal fonna que las reacciones abarcaran la región de gel dentro del · 

diagrama pseudotemario. La tabla 5.3. l muestra las condiciones de reacción para las 

diferentes reacciones. 

4.63/2.60 
4 3.2-S.4 2S ºC 4.63/4.42 

Tabla 5.3.I.· Condiciones de reacción de las reacciones alternas en el diagrama pscudolemario 
H1SO.,- Na1SOr Na1SiOJ ·H10 1 25 ºC. 
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e: 

Fig. 5.3.1.- Diagrama de las reacciones seleccionadas dentro 
del diagrama pseudoternario H
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Resultados. 

Los productos resultantes de bis diferentes re~cciones fueron Sometidos a las. siguientes 

determinaciones: área supe!fic/a/, tam.año ... . de . partlf1~/a, : tamaño de agregado, 

deter111/11ació11 de densidad,• ab~órció1; de ac~Úe y. r:V,os X.• Para la reacció~ número 2. no 
• , • -' ~,!_, "-~.·~ 

fue posible la detenninacióll debid~ a que .;¡;hubo fo,;;u.oión Ú partícUlás 

Los result~do;~xpe~~tdes ~ara el área ~perliclal ~e las diferentes reac~iones de 

obtención de st1ice se _presentan en la tabla 5.4.1. Los valores de área supedicial caen en un 

intervalo entre 90 y 160 m1
/ g, la reacción 4 sale de este intervalo debido a que presenta un 

área superficial elevada comparado con las demas reacciones. 

Reacción 2 93.2-97.0 
Reacción 3 150.3-157.17 
Reacción 4 234.9-2.72.43 

Tabla 5.4.l,w Determinación de Área Superficial (BET). 

S.S.- TAMAÑO DE PARTÍCULA Y MORFOLOGÍA DE SiLICE (ME'/), (MEB). 

Debido al tamaño de partícula que presenta la sílice y a la resolución del 

microscopio electrónic~:. ~~a p'~~~ied:d füe determinada por medio de la microscopía 
• '·" < ·':·.. -

' ' . 

electrónica de transtnisión (METf La morfología de las partículas de la sílice se determino 

por ~icroscopia Electrónica de Barrido (MEB). 
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Res11ltados. 

La figuras 5,5.1 y S.S.2 muestr~ las fotografias de MET para la reacción de obtención 

industrial de sílice. Las figur~s s.5.3, S.S.4y S,S,S corr;~o~denal p~od~cto d~ lá reacción 
.•.,•e-, 

2, La reacción j Se represen!~ eíi las)gu~as is:6; s.s.1 ~ S:S.8;' fin~lme~te la reacción 4 se 

observa en las figuras S.S.9 y S.S. JO. 

Las Figuras S.S.11, S.S.12, S.S.13, S.S.14 y S.S.15 muestran la moñología de la sílice por 

medio de la microscopía electrónica de banido (MEB). 

Figura S.S. t.- MET de la reacción industrial (X 20 000) 
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Re:mltmlos. 

Figurn ~.5.~.- .\JET dl' 101 n•accirln im.Ju,1rial (X llHI tlllO). 

Figura 5.~.J.- MET de la reacción 2 (X IOO OIJO) 
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Resultatlos. 

figura 5.5.5.- MET dC' la reacción::? (X IOO 000) 
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Resultados. 
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Resultados. 
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Resultados. 
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Resultados. 

Figura 5.5.12.- MEB de la reacción 4 (X JO 000). 

Figura 5.5.IJ.- MEB para la Reacción industrial. 
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Resultados. 

Figura 5.S.14.- J\fEB para la Reacción iru.lustrial. 

Figura 5.S.15.- MEB p;1ra la Reacción industrial. 

Se detenninó el tamaño de panícula promedio para los diferentes productos de las 

reacciones de obtención de sílice y se encontró que están en un intervalo de 6 a 14 nm, 

estos resultados caen dentro del intervalo reponado en la literatura (1) que es de 8-40 nm. 
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Resultados. 

Las partículas de silice .muestran fonna .aproximadamente esférica, el grado de agregación 

es variable y las distnouciones de tamaño de partícula son un tanto estrechas con excepción 

de la reacción a 2S ºC. 

La tabla S.S.! resume los resultados obtenidos en la detenninación de tamaño de partícula 

para las diferentes reacciones 

Reacción industrial 
Reacción 1 
Reacción 2 10.0-13.3 
Reacción 3 6.6-13.3 
Reacción 4 10.6-13.3 

Tabla 5.5.1.-Tamaño de partícula promedio para los productos de las reacciones de obtención de 
sílice. 

5.6.- TAMAÑO DE AGREGADO DE PARTÍCULAS 

Los valores reportados para· .el 111.nmio .de ágregado se encuentran en un intervalo 

entre 2 y 10 µm, la tabla s. 1J ~uerra l~s re&ii;ados po~n1icrosc~pJ.;¡¡Ítica, disp~rsión de• 
-'.\·~:: ;:¡-:;, 

luz y microscopia electró111ca de barrido:;· 

Los tamañosde los 'agregados de sílice, dete~ado.s por miéroscopía Óptida están entre 

o.2s y o.so µm, por el éilntrario en la det~n;;lnación p~r iÍispeisió;, de hiz losagregados 
.. . ·-.· -.--,. ·F . - ... ,- -·"·-·· ., .... F-.-'::·- ..... ., ... - -

son de 2.2 basta 7 µ~ e&tos re~ltados co~cu~.dan co~.lorq;o~ado in lit~rahira (1) q~e es 

de 2 a 10 µm._ La técnié~ de ,;¡¡~rosc~pía óptica ooti,,rie ¡.;-·~ ¡,~~~iSíc\~~~.;;pa~ada ~on ~ 
la dispersión de luz; esÍo se debe básic;mente a qü~ la técnida d~ disp~~siÓn" de luz es 

,, ... , ... ··, ... " ' . -
' ,_· ' "- .. _ . . - - ' -- : -' - -_. ·. . - ~ '. . 

específica en la determinación d.e !~maño de particw~, no asi · la microscopia óptica que es 
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Res11/tados. 

útil también en la detemtinación de forma, color e índice de refracción. Un error en la 

técnica de microscopía óptica es la medición de tamaño sobre la misma fotografia. 

,, 'i .: : TAl\JAÑO DE AGREGADO DE PARTÍCULA.· • • :·. • <·,, ·' .· . ( µm) ... ;\.' 

Microscopio óotico Dispersión de Luz MEB 
Reacción industrial. 0.25-0.50 4.6-6.0 4.0·7.S 
Reacción J. 
Reacción 2. 0.25-0.50 3.5·4.S 1.5-3.0 
Reacción 3. 0.25-0.SO 4.5-5.0 3.0-6.0 
Reacción 4. 0.25-0.50 3.0-4.0 2.0-3.S 

Tabta .5.6.t.~ Tamaño de agregado promedio obrenidas por microscopia óp1ka1 dispersión de luz y 
microscopia electrónica de barrido. 

A continuación se presentan fotografias de microscopia óptica para las diferentes 

reacciones, en la figura S.6.1 se muestra la reacción industrial. la figura S.6.2 corresponde a 

la reacción 2 y finalmente la figura 5.6.J es de Ja reacción 4. 
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Resultm/os. 

Figura 5.6.2.-.Microscopia óptica 1rnra la rt.'al·rión 2 {X 800) 

Figura 5.6.3.~Microscopía óplica para la reacción 4 ( X 800) 
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Resultados. 

La MEB fue otra herramienta útil en la detenninación de tamaño de agregados el 

equipo muestra una escala donde es ficil medir correctamente el tamaño del agregad·~. Se 

encontró que el tamaño de agregado por MEB se encuentra entre 1.5 a 7.5 µm. De las 

figuras 5.6.4 a la 5.6. 7 se presentan fotografias de microscopia electrónica de barrido para 

las diferentes reacciones de obtención de sílice. 

Figura 5.6.4.~ MEB para la reacción industrial. 

Figura 5.6.5.· MEO para la reacción ?. 
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Resultados. 

Figura !'.6.6.- MEO para la reacción J. 

Figura 5.6.7.- MEB para la reacción 4. 



Resultados. 

S. 7.-ABSORCIÓN DE ACEITE. 

Los resultados de absorción de aceite (volumen de poros) para las diferentes silices 

se presentan en la tabla 5.7.1 

Reacción 2. 275-290 
Reacción 3. 185-350 
Reacción 4. 65-70 

TablaS.7.J ... Tamaño de partícula promedio para los productos de las reacciones de obtención de 
sílice, 

La mayoría de las sílices caen. en un intervalo entre 180 y 350, solamente la reacción 4 

sale de este intervalo debido ·a que la absorción de aceite fue muy pobre. Los resultados 

caen dentro del intervalo reportado en la literatura (1) que es de 180 a 350 (ce aceite I 

100 g sílice). 

S.8.- DENSIDAD. 

La tabla 5.8.1 mueStra los resultados experímentale;eri la detenninación de densidad · 

para las reacciones de obtención de sílice. La técnica en la detern1inación de densidad fue 

descrita en la sección 4.5.6. 

Reacción 3. 2.230 
Reacción 4. 2.124 

Tabla 5.8.J ... Determinación de densidad para las reacciones de obtención de sílice. 
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Resultados. 

Los valores de densidad para las sílices se encuentran alrededor de 2 g/cc, la sílice de 

menor densidad fue la reacción industrial, mientras que la reaccióó 3 es la süice de mayor 

densidad. 

S.9.-RAYOSX 

El equipo utilizado eo la determinación ciialitativa de la morfología de la sílice fue 

el difractóme;m de rayos X descrito. cm la sección 4,Ú. La reac~ió~i~dustrial pr~~ta 
un diagrama tlpi~o de' un~.muéSt~a !ÓO % ~mo~ debido a la atiseociB' de picos de fases 

cristalinas fi~a S.9: 1. Se e;,~o~tró que los pr~d~ctós 'bbteitldo~d~ todas la~ re~cciones 
. -_ - .·: ';'''--· :>~-;··· :·(:' - -'.-·:-._ - ;:>_. ;;:_~;";·;·, .. ·,,._'.~:;-.\ ·,'.·;:--:._'.'·.>:_··. :->.~:· :> __ ,_-

de obtención di) ~ce ~o ¡lreseñt~ron ~di~os de CrisÍalillid~d eó .U estriiclllfa p~r lo qu~ 

solamente se presenta íin solo dÍfracto&rania de rayo~ :X. 

a.001 129, Lineal' 75.991 

Figura 5.9.1.· Dlfractograma de rayos X, Sílice amaña. 
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Resultados. 

S.10.- REACCIÓN DE OBTENCIÓN DE SÍLICE EN PRESENCIA DE AGENTES 

Ti:NSOACTWOS. :; . 

Uno de los princij)ales faCtore~ qÚ!' afe~an la reacdón de obtendón de sílice es el 
·"'1"' ·;:.:·, 

control de tamaño de partÍcÜlai En el pres;mte; trabajo'se úíillzaron agentes tensoactivos con 
. '. 'Í . '· .,. __ , ' 

el fin de contr.,lar de taoWi~ ·d~ p;i;t¡c.;i;; Ol1 bÍ secciód'ú se describe detalladamente la 
.. ,.. <·.· '" ..... , ~ 17. ·.' , ' .. . ..... ., .. ':·' . 

técnica de obténció~ de<sí!Íceen pr~~~ia'd~~gelltes tensoa~ivos. La tabla s.10.1 es el 

resultado de las diferelltes det~~~~i~~es ~iliticas para e&ta sílice. 
- .. _··~e- -

El valor de área supedi~üil para e5te tipo de sílice cae dentro del intervalo reportado 

en la literatura(I) a~ eo~o ~I ~btenÍdo 'para las. dire~ent~s SI1ices reportadas en la sección 

5.4. Se encontró que con ~I uoo\t/~gen;e~ t.OS(,~~~os el tamaño de partícula diS!llinuye 

hasta 2.5 nin,'redu~iéildose así cl tamafto de agregado. ~s fotografias de MET muestran 

mayor definición en las particulas de silice es decir, con mayor tendencia a lÍi forma esférica, 

los agregados son más uniformes y compactos (figitras 5.10.1, 5.10.2 y 5.10.3). La 

dispersión de rayos X mostró amorficidad en la estructura de la sílice. 

Tamaño de Partícula 
MET IUU '- 2.5-7.69 

2.2-2.5 
0.25-0.50 
Amorfa 
270-280 

1.984 

Tabla 5.10.1.· Caracterización de Ja reacción de obtención de sílice en presencia de agentes 
tensoactivos. 
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Rt!.rnltm/o.\·. 

Fi~ura S.10.1.·MET r1:1ra la reacciún en pre~l'llria tll' Tl'n~oacfirn CX 100 1100). 

Figura 5.I0.2.~ MET para Ja reacción en presencia de- Temoacrivo (X 100 000). 
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Resultados. 

Figura 5.JO.J .• MET para la reacción en presencia de Tensoactivo (X 100 000). 

S.11.· REACCIÓN DE OBTENCIÓN DE SlLICE A 72 ºC. 

Existen diferentes técnicas en la obtención de silice donde la reacción se lleva a cabo 

a diferentes temperaturas, en este trabajo la temperatura de rnacción fue de 72°C. Los 

resultados de las determmáciones analíticas para la silice. obÚ~idá en est~ temperatura se 
:<:_..,··,>_ : __ -~--->~:\ ·~:.·-~-- -::j_·-... ~--: .. ·>: :··· . ->· --.· .-

presentan enlá tabla 5.lU. Etárei;rup~rll~i~idi~~uy~ en c~~aració~ ~on las silices 

obtenidas a 25ºC (tabla s.4. lfad~~ 'de ~~e los resttl!~dos en I~ caracterlución de sílice a 

72'C caen dentfo del int~~aiorepo~~do ~or Wat50n (Z). 



Arca Su crficial 
Tamaño de Panícula 
MET nm 40.0-60.0 

3.0-7.0 
0.25-0.50 
Amorfa 
260-270 

1.966 

Tabla 5.IJ.J.-Caraclerización. de.la rea~cfón de o~te~c:iÓn de siJl~e a 72 ºc. 

Resultados. 

Las figuras 5.11.1, 5.11.2 y 5.11.3 muestran las fotografias de la microscopía electrónica de 

transmisión para Ja reacción a 72ºC, las partículas son más esféricas, mejor definidas y de 

tres a cuatro veces más grandes que las partículas obtenidas a 25ºC, como consecuencia el 

tamaño de agregado aumenta hasta 7 µm. 
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Resultados. 

Figura 5'.I J.2.- MET para la reacción a 72 ºC. 

Figura S.11.J.- MET para la reacción a 72 •c. 
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Resultados. 
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CAPÍTULO 6. 

DISCUSIÓN 



Discusión. 

6.1.- CONSTRUCCIÓN DEL DIAGRAl\IA PSEUDOTERNARIO e,so,-Na,so,-

6././.- Construcció'!:dei ;,itig~~a~seudoternario H,SO.-Na,SO,-Na,SiOrH,O a 25"C. 

Para la constru7c;óndeidia~~nui pseudotemario H,SO,-Na2SO,-Na2SiO,-H,O se 
tiene una m~zcl~ binaha; ~i~i~liJe i:ia~S04~Na2Si0, a la que se le adiciona el H,so,. Se 

encontró que solo en'alt~s c~nc~traciones iniciiiles de Na,SiO, hubo_fo,rmación de una 

segunda fase, est~ ··¡;; ~ebe prui~i;~'~te ií que las especies ¡w;¡jj¡~.ritaie~ ·~ I~ obten~ón 
'" . ,. ... ,.' ·'·•- . -.' ··-.·-.,·.-,,-·.-·c.··.-.".· . .· 

de sílice son el Na,Si03 y el H,S04• Sé elil!iÓNa~so, coiitóel~ctrolito.-conel fui-de que las 
F;,--

partlculas de st"llce ~bsorban iones hidJooxilo que a 8u 'vez Se ca~gan y como reSultadó se . . .. ~ ,. ~ .-~· .--; . - ~ ' _- .... - :--' -.; - - - . - . 

repelen entre si, evitando así la agregación d~; las rÍ:üSllUis (seC-Oió~ 2.?)· Cuando la_s 
-- '.....'.:.~.,.:· • •• oo-;o;o.-• ·,_· _,- • _:-_,-; 

concentraciones iniciales de Na2Si03 fuero~ ~t~e- :2.o y" so% no ~ obse.:\.ó' la fo~ción de 

partículas aún cuando la concentra~iÓn d¿ ~,~e); ;~co el7s ;. ideb;ldo a que la 

concentración del Na2SiO, fue tán baja que no peínútió la forínact"ón de Oin¡jwill fase ~'ble 

(figura 5.1.S). 

La formación de. síl\ce se debe priocipaln!~t~ a que el 'p~ ~id~· ¡el ~~¡~: de ~~~cción es 

básico (alrededor de 11) y la solu:ilid~~ .i.;;uy ~ita: c~~d~· ;¡~~·~~~y: p~r ¡~adición . 
- • .,·L' '- ,• • 1" • ". •. •, - '·· ,: "'; .~.. • • • • -. •-' ' • ' ' • • ' 

del H,so, entre 9 y 10:1, Ía 'rápldez .í6 forÍillÍclÓn y ¡,;~cimi~~to de la partíc~l~~ ~uínentá y 
-- --- .. ;'_';~:-· 

sobrepasa el wllite 'it~· sol~bilidad de lá'~ce, lo qu~'origiria liná ~egión de' gel en 

concentraciónes altas d~ N a;sio, y bajas de fi,so .. 

En la prep¡i:aciÓ~ de IBs ID~zc'l~s biÍlarlas Na2SiOrH2S04 ~I_ crecirnieoto y gelación 
... -· --· - ·--""--'·--'-'.-'--.,_--,--· - ~~--=:,-- --------~--,,=_ ---·.-,- , -· -

de partículas se debiÓ ~ que el sili¿;to 'd¿ ~di~ y el ácido ~e~ se eoctJníi~ban presenies 

y debido a qu~ estas e.Pecios so~ esenciales en.la obtención de,sílic~y dadas l;s co~diciones 

108 



Discusión. 

óptimas de pH, no se pudieron realiz.ar las mezclas iniciales de Na2SiOJ-H2SO, para la 

adición posterior de Na2S04• La única mezcla binaria inicial que logro realizaTse fue de 80-

20 % de H2S04 y Na2SIO,. se adicionó Na2SO, y no hubo formación de una nueva fase· 

(figura s. Ú) como consecuencia, solamente se siguió la adición del H,SO, al Na2SiO, en 
donde a la éoncenttáción.de 86 % de Na2Si0, y un pH de 10.1 se inició la formación de gel, 

mientras que en L. ·adición de'Na2SiO, al H2S04 y en concentraciones de 50 % de H2SO, a 

UD pH de 8.4, e; ~edio d~ l'l:íu:<li~n solidifica. De estas dos rutas se concl~ye que la 

formación de gel d1ocJ¡;_. ~ el~t~rvalo de pH donde la solubilidad de la silic~~s mínima. 

En la adición de Na;s¡o~·¡¡ ~-~ezciA binaria inicial de H2S04-Na2SO,'hubo f~:~~n de 
., :•; .- - - _, ' -:,.:;,_~ "=: -

gel donde las concciitra,;i'ones-itiicl~le-s d: H2SO; (80, 60 y 40 %) son :;Itas y el pH de 
' - ' ·_, .. ,. - -.· . . .. , . ', 

reacción se encuentra ~~e • ~ ; -~ is! como la con~elítr~cló~ d~ ; Na2Sio;. es de 

aproximadamente .Í:14o ~(~~~·s.J.;);~ -, ; . > ": ' . 

La región de gel·..;·;:~~f!Dtra deÍ i,;do H2SO,~Na2Si0; del diaS,~; íá~ condiciones 

de reacción en e&1a ~gÍ~n ~ ~s-~d~~~a<l~Í~ar~'que l~ .solub~dl~d~~ snic~-~a mínhna y 

la concentración d~ partl~~as ~a ~:; ~;: ~ i~iiu, ~ c~;ta i/;rrip~r~ióll ~-~ a2sd,-
' ;,'< _,:;· ";'! ,.·_, 

Na2SiOJ en la que la región de gélk m.ruentra l~cBuz..;d~· (figu~a 6:Ú:1). Íle puede 
~-º~ - ', . .'·:.~:~ ·.oo¡ -- - - --

observar que corresponden a la.eStequlmetria'de-lá relléción'de obtención desílice donde.se 

requiere UD mol de H,so, p~r Jlll~les de .Jnciato de ~dio,· 

- --- ---- . -. 

Na20 J.JSi02 + H2SO, ~ J.JSiO, + Na,so, + H20 

109 



Discusión. 

·-:- --~i,.:'.< ~>~:-,._ j;<:- <-~-, ·,· "--:._r . -_ .. ·. ; 

6.J.2.- Constru~ctó~ del diacramá ps~~~~te;k~ri(,ill;>So~ ~N11~q;-N~;>SiOi ~Fl,O a 

72"C 

En la coÓ~~ió~ del iÍiawanta a 1fo se sigllió el ~o pro~edimi~t~ ~&Ció · 
en la construcción del ~agralllJl '~se~~~iemario : is ;c. La régión de g~l esta loc~lm.~a en 

6.1.J.- Comparaciólde los diagrama}p~eu~ot~~~arios H~O.~~a;>Sd,-Na~i~,-H,O a 

2~~~1;C. 
Los diagramas obt~~~ ~fr~ Y}i.,~ Se prc~tan en lafigura 6.1;.~.1/~1 auni~tar la · -

temperatura de reaccicl~ la reiiÓ~ de g~i dlg;,irrny~ llli;íra~ que la z0óll de. opale5cencia 

aumenta. Goto (1) midió t&solubrudad de la~~adifcrCnteS,~enlp¡~~turas y encontró que 
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Discusión. 

confonne la temperatura aumenta, la solubilidad de la. silice aÚménta, en el intervalo de pH 

comprendido entre 9 y 11 el increment~ en la solubilidad de la síiÍce ~s 'muy ~;éado; este 

incremento en la sol~bilidad se ~ebe ~que Ía n~t~raÍe;.,. del i¿u s~i~:to~o~~~a coñ el pH .. 

Los pHs de reacción e~ la const~cciin deldi~gra~ ~e~eci~ca.iieítte ~ IJÍ :wna,donde se 

encuentra locallZada Já r~l!ión de gel c~en dcfutro de ,este i~tervalo.de pK . 

' . . . 
· oºc' 

JIJ 
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Fig. 6.1.3.1. Sobreposición de los diagramas pseudoternarios 

H 2so4 - Na2so4 -Na 2Si03 -H 20 a 25 y 72°C. 
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6.2.- SÍNTESIS Y CARACTERIZACIÓN DE SÍLICE. 

6.·2.J.- Polime~ización de sflice Ómorfa. 
. - ·, ' --: <-'·::· :'.~-'<- ' ." 

6.2. J. J. -Factor".s que ¡,fe~/'!11,ei crecimie11to y la agregació11 de partlculas. 

Para ini~iarla'rea~¿ió~d~~btención de sílice a nivel industrial (reacción Í) se parte 

de una solució~ d"é: Na;so, segttida por la adición similltánea de ii;so, y Na,sio;, el pH de 

reacción fu~ d~·,9.s :f:o.1. be riÜteratur~ 'c2) (3) (4) se sabe que én ~e pll, ~·polímero .. 
condensa para forlllar -;;oles establés de sílice que permiten a l~s panlc~·s crecer eD taOÍÍlilo 

y Wsnrln~ en ~~ern.Lo anteri¿r es ~on~~cuetlcia d~ lav~~aciÓ~ d/rá .~~-'_ •. _b~dad de la 
. :~. 

sílice con el radio ;¡;~wv~~a d~ la ~perflcié por ejeiripro;'de l~e~cÍÓn llde I~ sección 
' • .'.,. ' -::' ·- :: • : - -~e -

1.3.1 [Sr/SÍ,,,-~~- (2EV R:1 r 1 ÓJ se pu~de eÍqilicar elerJéto qú~ tiene el tlÍnWló_de 
- ~-~- ·-~-~~:i":c ~~::..;,_;._· ~;-~-~~'~_:;:-~j'.,--~~7¡;= - .... ,-·.-::·o.·-~'-~ ----=-o-.,-

particuJa sobre j~ ~oi~bilÍd~d; se incre~~ta ~Ü~d-~ ~ ~(Jeri;cie de I~ sílic~ es ~ii~vexa y 
' -~ ~-

disminuye cuando es CÓÍlca~tÍ. Las partlcUla~ c~IÍ ~adios de curvatUra póSiÍiVos tienen mayor 

solubilidad, para cavidide/~oi11ie"e~Í11i~n ~~~tacit~ d¡;~partíc~a;';, ra~~ d~ ¿;m,~tura e~ 
::..·--.=·'-"'-;-:~~ -~! _:_,<_;_';:-·:-··-·:,-'.,-;.-_. -·-,-·.~ l ·~ .. 

negativo porici tanto I~ ~oiuhllidad disniiiniy~; EsP~clJic;..;,eíite p~ra una sol~ción de stlice 

en un pH _entre 9 .y 10; los loti~s Oir ca'tal;z,;n ·la dei>oSición de 'S.1ice y I~; partículas 
'~ ·-;: . ' -.. _, - .. - .. · .. - . . ; - ,- " . ; .... ' . . . . ... ~ - ' ·.. . .,,, - , "' 

la solubilidad será Iúíniiná; .·.·· ·' 

· La cantidad de ~g\la préscnte así ~on;o la ag¡iaciÓ~ delmedi~ de ~~acciim son otros 
• . . ' - • , ·-·' ' • 1.~ - • .. '" . - -

número uno (figi;ra 5.3.1), éxiste una tllaYº~ cantid~d de ag\I~ preS.nte en el medio que 
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favorece el crecimiento de las partículas sobre la agregación debido principalmente a la baja 

concentración de partículas. La viscoSidad ·de reacción. es máxima cuañdo se neutraliza el 
. ' ..... - .- ·.<. ··.-.,:·· ·- · .. -.· '·, . 

viscosidad contribúye a la 'ronnación de· ag~gados 'con un amp& •gama . de tamaños de 

partícula, tlllllhiéll se ~be qu~ .¡;~¡el~'¡:;ª i~~~i¿~:io:~~~:~~>~lta -~~atació~ no se 

lleva a cab~ la nudeaclón Úec~·~~a Úia/~~~~>~~ ~Ílicié i.;,.~~e los 'perlÓdós de alta 

velocidad. 

'.-'~'· _---~:~::-: 

6.2. 1.2. - Soluclonsspropu~r<# e1~ ~lpo_nirol def.i~~f~~g,.~~~c1in rkparrlci;las. 

La ~lección de 'difereóiés hiia/iitt~!n~s dé;i'~acció~ ~-<Íeliió ¡,m;-cÍpalmente a que 
-".-,'.=..' ~-.~ •c.-,;~ :f~_~: ·~· ·.-~~,¡,-, -~tl··c 

originalmente se obteníli iuiftaÍDiÍJ!Ó dé' partlcúti\.'pde asÍ'comó IÍn ali~. grado de 
.,\ . /',• _.:§:. -;--- ___ ;,~_,. 

agregación, esto no ~s costeabl~ hiJri~eiiíe debld~ a que ~Íp~odÜ~to füla1 se muele con. 
- ' - ~. --,,' -~ ~-:~:: ----:· ;':" ';.: 

el fin de reduciÍ el tam&fio d~ Íigfeg,ado y partl~::-1.e. ~-"litci~t'."a (2) (J), se sabe que la 

obtención_ de p~rtléuÍaspequcii;~ ~~·1'0Siii1e 6.'c~ndicio!'és ácidas_p~roqué el .grado.de 

(tabla 5.3. l). 

La adición de ágentes t~soáéliVos se debió ,¡' q~e~p~éÍl~n i.illirlr en el curso del 

proceso de nuclea~iÓn medi~i~·Í~ ~st~bil~ciríi\d~>~.\~1~~~ c~nÜa los proceso; de 
.. ~:-. 

agregación y tloculaclón debido',¡ que lllla vez "~~ la co~c~ira'ción . .¡~· ;géíite t~soactivo 
-"--_ó_ ___ ' -'---. ;_;_ _ _;~ _:;..,---

e><cede la concéntíación.iílicelar:crítica (CMC), las moléculas de tensoa~iVo se.ágregan 

para formar micelas. Una vez que las mi~elas se encuciit;~ preserit~s en I~ solución, se 

/U 
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inicia la adición' de especies reactivas en la polimerización de ~tlice_ y al iniciarse_ la 

formación de partículás, eStán tienden a '~stabili~trSe p~r I~ absorción d'\~olé~Úlas de 

tensoactivo en , la sup~rlicié; por otra pllrté debldo , á' Já, reliutsiÓn ~.~circ.siitica ~~tre • 1as 

cabezas polares d~ tell.;,.ét~o sop~rtiéi~ la~ partichl~~ pequi:ilas no~on ~b;;;;;bidlls por las 

más grandes y c<lm~ ~~~~~u~~-... pJe;;~ co~Ü~~~ ~í 't¡~;, ;~,~ ;~~e~~dó~ de 
, ,', < : e:.; - ,._._~; ''·,: ,_. '', .'• 

Partfculas/ , ·''--.-:•<:•·•.'.·._·_:·;'•.• .. _·_,_._:' .. ·;·:O ;' . ·.· ... · ;· .. · ... · '•.;~ . < ••\•' 
- '."'';· . ·¡-···'.:''.·,,-· 

Otra posi,;le alt;~;nªtivª en ']a obtellciónde.sffice fue ~liocr~lllent~ en:la temperatura 

de reac~ióo; ya.se h~-~~~ion¡/{q~~ ~~ú. ~tr~:~\-1/i. ~~;¿~i~~d·d~ ;~ srucé se 
" -:';¡·-

incrementa y to~ndó' éll cuenta qÚe J~ reacción' de obt~cióo se réatiza\in un pH de 9.8, se 
; .. _·_~ ~--·~,: ~-· _:;~,;-:_·, ·-· 

esperaría que las particlllas de si1ié~. ~s qll~ a¡¡l'eg~se tieodána é~e~er: · -.·: .. 
-~¿=~'.J 

Los reootados ~ la caracte~clÓn .d~ ,~)~ices· sintéticas::obteci~s en' bs dierentes 

condicionés de reacción.se diswtkíui en lo~ sig;.¡entes se~cloii'e~ (6.2:2, ÍS.2.3 y 6.Ú). En la 
:,::: .,. __ --= -- - .. 1;. -:·-;" •. ~, - _; ~ .- . - . 

obttivo fl~~cipitado~~iguilo po~ 1.i qu~ no s_e hace diséusión sobre la 

miSID8 

~2.2.-Área S11peeficfal (Bih/;amJR~ s;arl)L,~(ME~:· 
Los result~~os e'C]le~~ot~tis ~arn ~j'~¡ea's~perficial y ~I Íamaño .dé partíc~a de las 

diferentes reaccione~ de Óbíe;i~ió;(de silÍce a~! colll~ bs reac~i~n~s en presel1cia de agente 
: - . o'·_; : .. :-_:_·~·~: ·~·.s< -:\:\ :···':>:·,_."-·. :.::: :- :: . . <::~. "< · .. : . : 

tensoactivo y a 72ºC se grafi~ar~º-".'1 'ª· ~gÚrá 6.2,2 .. 1 con .el. fin de ver la correspondencia 
·.· -: ' 

entre ambas propiedades/• r, ''.'."'e-.-' ·•:, ,·' ; '.~~~;-~,.- -~J--.= - • ,', ,~: • '. 

En si1ice sintétl;as 'y ~~~~¡fij~:éllte én geles de ~ice el área: kperfi~ial que 

presentan es muy alta, esto·:·se atribuye ~'.ta por~sid~d interna de. la stlice y como 
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consecuencia a la presencia de microporos. Por el contrario en sílices fumadas y sílices 

amorfas el valor del área superficial no es tan alta debido principalllÍente al carácter no 

poroso de este tipo de sílice. De la literatura (1) (5) se sabe que el diámetro de los poros es 

proporcional al tamaño de partícula y que varia proporcionalmente con el área superficial 

específica, la determinación de esta propiedad proporciona información a cerca de la 

porosidad de la muestra. 

300 

... 
250 wr 

i ... 
.:¡¡ 200 
!;; • ~ 

"' i 150 ••• 
l 100 

+ * + 
•11 ..... 

~ 
50 

X .. X 

10 20 30 o40 50 60 

Tamaño de l\utlcula( METrun) 

Figura 6.2.2.1. Tamaño de Partlcula v. Área Superficial. 

La reacción de obtención de sílice como se obtiene industrialmente cae dentro del 

intervalo reportado en la literatura (60-300 m2/gr) (5)(6); el área superficial qne presenta-no 

es alta como se esperarla por el tamaño de panícula obtenido. El tamai!o de partícula para 

la sílice en presencia de agentes tensoactivos disminuye y está por debajo de lo que se 
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reporta en la literatura (8-40 nm), así como el área superllcial que presenta es pequeña. En 
' , . ' -

aplicaciones como 'son el reforzamiento de hules y plásticos ~Sta c'ara~terística es esencial. 

Los resultados obtenidos de las determinaciones para el producto d/ia r~a~ción ~ 72 'C no 
- . .'~ ,. ','• . 

caen dentro del intervalo reportado en la literatura. 

Eti ténnillos de porosidad se puede decir que de las slli.;~~'abténidlls:en presencia de 
: "; ..... ;~ <:.· ' .-.;: - . ---;. 

agentes tensoactivos y a 25 ºC la primera es la menos po~osa PO,f, la:~&od1ad dé'niÍrogeno 

absorbida. La absorción baja de nitrógeno puede debe~se 'i>rincip.~Ím¡;riíe a la natUraleza de 

los poros; eo la técnica de BET así como eo el poroSÍllléb-~,d~ ~~~~urio se asume una forma 
' '-~ ·' '.» '•' :>;•:¡:, '·.Í • ,;V•' _ · , ·-, < · .. · 

cilíndrica en los poros pero se hao encontrado poros (:Í) . .;; rorm'a: de bo,tella donde la parte 

superior es aogo~ay la p~e ~erior ~~,h~::~~e~c~t"f ~;·.,;¡;~d~ d~ .uirÓgeoo ó 

mercurio ii'ó. !Óspoiri~ C();ri¿ ré~Ítadó~1v:.io;:d~l~~l~~;d~lo
0

s por~s es errÓ~~a. Con 

respecto a las reacciones alter0~s se obse~~ que'¡,; ~acciÓn:i es Iá ~~os porosa por el 
',~-~'..:~-.'.J.>~_;_~:, __ .;:_:: ·é-·.''o..--- _-_;-o-, 

área supeiticial que pi1ósent:OpoSt~~nnéot~Iá ~éacciÓnówne~o3 y fuiaÍm~te'la' reacción 
-, - -· - ,-,,;--,-~ ·_-,;- -,,, -!._--~)~;- -_ ,',-, .- ;·/,;-~-, - ·:: .••.. ' , .. - :: . - : .·· ._ ._ ... · .. ., ··~·· . .: 

4 que fue la de mayor área 5up~~élal Áún ~ando IÓs ~~niallos de partíewa caen dentro del 

mismo interval~. ~¡área ~perficialde e~a filíiina' es tr~~ veC.~inay~r. 
- ... ;,1,, ... ,,'.;-,·.·.:,, ,.;, •. ,:;.,. ', .•• , i" " ' 

Se puede decir que DO hay expli~ación' ooh~r~i~ de los reslÍltados obtettldos basta' 

ahora; sin embargo Si se ~osfd~rá ~1 pH en ~1 ~~ ~;;~i~t,~~a·:)a;s ~ereni~s Sílices, se 

ve que la re~cción4 iJóbtu~~.;;WI pff:~tre4 h;~J~ e~~; .,;~dj~¡~~~~ de ;eacción se 

favorece la agregació~ y rorjoáció~d~g~~ ;,orno 
0

éo~:s¡;~u~cla e~~ ti¡>¿ de '.ruic. es de 

Carácter muy poroso ~ ~or lo t.aD;~_la ~b~or~iÓn _de nitró gen~ '~s ~yor> resuJ;:.ud~ ~SÍ un 

. área superficial específica elcv~da (figura 6.2.2.2). 
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Fi,. 6.2.2.2.~ Variación d~I Tam~ñ~de PartÍcula ~ •• respecto al pH.. 

'. . - ; :·-~, 

6.2.J.-Absorclón d; Aci~1e{Ar~a su/i~:,~at ' .~r ~· '· , 
ui té<:nica de ~¡,".°¡:ció;; de· aceite ,h; sid~ ~li~e1JÍe ~tiliu.da en la. eval,uació~ de 

pigmentos debido a q~e es ún~ niedi~ iíldirect~'del volumen del poro y se. expresa por el 

volumen total de los poros por iaO:~ de ~~d~·~isto de o~~~ér~~a cantidad'de áceite 

absorbida por un polvo de sru~ ~s ;;;;~ in:~~d:··iiídir~~a ~~la ¡ÍoroSidad así ooino el área 

supertlcial esp~c!fica'. ~e i:ac~in li~'ies.1iad~s\1e a~~r6Íónde\celteen fu;;ción del área 
::~;' ,·: ·~; 

superficial esp!'C!fica '00n ~ fin de ver la corre~ond~ci~ entré,lu do; propledades. Se · 

"1Jcontró que confonne la .~bsor~ión Í!~ ,;ceite (v()l~en de poro) aumenta el ~~a superficial 

disminuye .. La síliceobt~cfá eii"w pH baj~ (~eacción 4) presentó un área superficial 
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. específica alta así como una absorción baja de aceite esto se debe a que en. pHs bajos, l.as 

panículas no se encuentran cargadas y consecúentemente .Ja estructura. del agregado se 

vuelve más densa, por el contrario en ~Hs alt~s el crecimient;; de las partíéulas se fuvorece 
: - ·>· ' . _,.,.,_,, ·<.'.·· \/ · ...... ···-· ,: ·.· 

sobre la agregación debido a la carga que P()S<:en;Úeiut~ñ:a si:ard~riÍÍi;~~~o~ di.;:.ncia: 

2SO 

~ 

~200 Ne 
!;; 
"' 150 

:a ¡ 100 

"' ~ 50 

l.lffs.al .. 
• 

Las sílices de aha estructúra se ~~~~Íian ·~1;e<J.,d;;~ d~I75 mi d~ a~iie absorbido por 

IOOg de sílice y para sílices de muy\~~¿~~~ lii~~b~i~ió~deaceite ~sta por arriba de 
- '., -·'· .,.,.' ''','..-'"'··' ·. ·-----. 

200 mi de aceite /IOOg (5). Las sílices o~teni,d8s. en ~l laboratori() estáÚ por unºª de este 

valor con excepción de la reacciÓó 4 ~Y~ absii~éión:~e aceiie fu~ de 65-70 mi de aceite/100 

g. de sílice (figuras 6.2.3 •. 1 y 6.2.3.l) 
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El uso final de la sílices &titética~ dei>ende,de la estahilidadi!eltaiiiaño de agregado 

más que del tamaño de la p~;.ddÜJa; Se'graflcard~ los ~aJo;es de t~~O de partícÍda VS e) 

tamaño de agreg¡do y ~ e.;corit;.ó qhe el ~~llJ;,J;0 ile •kf~gad;; para las S11ices obtenidas en 
.. - •'·"'" - .. , ·-- .. ·--'"- .. ·.-." ..... ··, i;· - '·• 

el laboratorio cáeii deotro"d~I -~te;:;,a¡~: ~~rtad~ (2-1 o Jm) ( figura~ 6.2:4.i ·y· 6.2.4.2) . .. - ___ ,,·, . ' .,:,~ ' -- ' ..... ; , . - .. 

Con respecto al tiimaüo de pafti¿Úla, la_~cé obtenwa ~ pr~S".:itcia d~ agente~ tenwactivos, 

disminuye hasta 2.S mii y la reacc~:ii á ;2 •e: en_c~~t;~ po~ a~~~ delmte~alo reportado 

(8-40 nm). Para co~r ~stos resuh~dos_ se ~~oc~~¡\ ~ iiia~i tii~ fot~gr..fi~s de las 

diferentes sllicesobténidas por MET, se en~~ót;.ó ~ue la~ pi~~uÍ,;{~btciud¡;sa 72 'C son 

25 veces más grandes que las panículas obtenidas en presencia de agent~s ;eii~ac;iv~s y se 
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duplican o hasta se quintuplican si se comparan con las reacciones alternas de obtención de 

stlice. 

.,_ •.. .... , 
:~ 
+ ........... 
x~72'C 

X 

"-d•n"C 
X 

•o,:--~-".:,.~~~~'-~~~'--~-0"'-~--'~~-'~ 

, T~:iñod~ Partfcu~a ( METom ). 

, -,. . 

Figura. 6.:Z.4.l.'.,; Valores prome.di~ ·de-TamañO de Particull cJ\oÍET)-Ys Tamaños 
, de agrei:ados de· partículas. 
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CONCLUSIONES 

En la literatura se ha ;epórtado ,..;lamente eÍ efecto del pH s~bre la gel~ción de la 
;_,,;,-_: -: :·_ .. '. '.'. ··_:·' :"->·-·_ .... --- ... ' ... __ . ::- . ._~; :'·.·-: '.· .'_--'-- "' 

sílice, en ausencia y presen~ia de s,;¡~s de ~odio: En este i;alÍajo sé e~dio él efecto del pH y 

la con~omción de lo~ r~~ct~~: ~ la rea~ciónde.~blención d~ ~~ce. Poro'iia parte se. 

determinaron •"Pc~e~;almei'ite lo; diagramas p5e~dote~lario~ ~~ra el orlstema Na,siO,-
. . ' ·~ ¡ . . ' . ; . - .. '· ·-. " '< ' - ·. . _.;- . "·. 

H,SO,-Na2S04-H20. a is. y ; 72. ºC. E~.~s diagranias conti.ri.ri dos regio~es, una fase 

homogénea ó isotrópica y la iaS. heterogénea ó wtlsotrópica constituida pÓr una estructura 

tipo gel. 

Para el diagrama a 25 ~C la fase anistrÓpica (gel) se encuentra lln ~ b¡se Na2Si03-

H,SO, y se locllliza ~or debajo d~l 3j% d~ Na,so,, ~tre 18 y ~o% <l.é H,~~. ~43 y so% 

de Na,SiO, (figuras 5,1.S y 6.1.3.1). En el contorno de la región aoisotrópica, ~xiste una 
' ' ' . ' .. "- ' -.·: ·-· ' ._ ' .. 

región de nuclellción. hicipiente (opal~scenie), donde se inici~ la riuc.l~íi.ción ~~le de. la~ 

partículas. de silfoe sitÍ as!;~iacÍón:. En el diagÍamá a 72ºC, la rngió~ .tnlpica disminuye. 

en relación al dia~ama ai~~2~~c. La re;¡~ ge~seen~o~ti~ l~c:~da ac0nceritraciÍnes 
,_~ --;-:· 

inferiores del 32% de Na,so,; .;,;ir• i6 ~ 35 % ~eH,S04y' ent;e ~!! ~ 75o/. d~·Na,SiO, 
- -: .... c. ,·'.-. . -

(figuras 5.2.5 y6.1.3.ÍJ. 

':' ": _: 

... ·. .: .,'. ' '.·;;'._-_:;·:: .. ·.;:_· ;'.:. 

Una vez delimitadas las regiones ani.Otrópicas'e isotrópicas· en ·.1 dia8rama a 25 ºC, · 

se seleccionaron diferenÍes trayectorias 'd. • r~aéció(c0Fe1. ~· d~ • encontr~~ poS1~1es 
alternativas de obtenció~ de silice y mej~rar a~ las características ele los productos firiales. 
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Concl11siones. 

En las diferentes trayectorias de reacción; se varió la velocidad de adición de los 

reactivos y corno consecuencia el pH de reacción (tabla .5.3 .. l). La caracterización ile las 

reacciones en Wl pH cntre9.4 /9.9, velocidad de a~ición de N~;Sio,m;so, de ~.63/3.15 
~ ---:,-.. - ·.:- -- _- '.:. -_,,,;,:~-~ :,;, ·:-. 

mi /minuto (reacción 2) asl éomo la reacción bajo pH l0.0.-l0.6 y v~IÓcidad de ádición de 

Na2Si0.i/H2SO, de 4.6Jti.6o'mVminÚt.; (re~cción 3) Ui~straron á;éas superliciales entre 90-

160 m2/g y abso;ció; de ~~~it:ytra~"b~'.;~:~s~'.ic J~.ac~~~/I~~ g d~,~~e: riadas estas 

caracteristi~as )' i~ que se encuént~á ~e;ortadri .,;; lrt Íiteratura, I~~ ~1ices áSí obtenidas son 
.,· _. - ... -.,·,-·'. ,. ·- ·.·:._ - .. ,-' ;_.,.· ··. _, .. ,,, .. _ ,,_,· .. 

' . .;_·-

clasificadas comó S11ices de carái:tér DO p.;roso y ll1iiy estructuradas.' Para .ia re;cción de pH 
• ~ • - - • • " ' • ' - - - • ... - • • <.-_ • ' <" • : - " ; - ~-':- • " -- ' - • ' ; ' 

nucleación y precipitación dé la Siu~·· pr~senta tiem¡)os clefonna~ióii may.;rés a las n horas 
;-: \·,_ -:; ~-· ~ ;'y-_-_ 

y por lo tanto fue de5cartáda .. Cuando" lavelócidád de adición se modifiéó á ;4.i;31Üi 
:""::'( --.o·,~- ::- ·-'-=>~,- · --::7/" 

ml/minuto bajo úil pH entre' :Ú y Ü, se présentó la mayor área superlicial Ón eSte estudio 

(234. 9-2?2.43m2tg); e~a. ~~i e~ de ~:;á,~t~r d~~léd~~ente~i~;~~o: ~~~ tra1;ct~~~s. de 

reacción 2. y 3 coillcideii con las e,;pecificil~iC>n~s industrial~~ p~ra sU iiro en el refümunieuto 

de hules y piÁsiÍc~~.'antie,;p~tes, espe~tesen paSta d~ dientes; e11tre otras .. 

Si se comparan las propiedades de los productos de obtención de sílice como se 

obtiene industrialmente con las propiedades de las reacciones 2 y 3, 

~V~t:i~~~fi~~ 1 :tf~:~@~~~~~,~~- :g_~~~t~~~~~~wf~~ ~~~~~t~ 
Industrial 125-IJJ.82 16.6-33.J 9.8 ± O.l 

2 93.2-97.0 10.0-13.J 9.4-9.9 

150.3-157.17 6.6-13.3 10.0-10.6 
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Co11cluslo11es. 

se obseiva que la distribución de tamaño de partícula de estas dos últimas dis~nuye. Por el 

área superficial que presenta la reácc;ó~ 2, se puede decir que es _la menos 'poro~. Para l~ 
reacción 3 sé obtuvo tili p~od,~ct'~il; p;~lc~l~ péqueB~ p~ro eUr;a rup~rl;Ci~lse ~n~uentia 
por arriba .de la~ ;e~~~i¡~e~2 y fa ~.~~~ión de o~t~ció~ ind~~rl~~,~~~o ~onsec~encia la 

- ,-~, -;.:·. 
reacción 2 péoporcioná 'conÍparativ~mente ei mejor IÍpo de síliée para fines iJldustriales. Se . ·. - '[_:.'.; . ~ _. ·~.· . _, . - " . . - " -· .·. ·- - ' , . . 

propone la reacción 2 ¿¡,'¡,¡º ruta ~lte~~·de r~~cción eíl ~I p~~.e~ó 'dé ~btenci.ón de sílice . / ., . ... . . . . ·- . .. ·.· 

amorfa prec~i;ada. "> • '.-

La literatura rep~rta 'iamaiÍos Cié partlcula pequeños a 25 ºC a pHs bajos pero el 

grado de agreg~ciÓn au:UentJ~¡¡~;;~~rabl~~~t~. En ~ste tÍabajÓ en la préiiencia de agentes -... ' . ' - -·.- _; - .-. . ·... . . - -

tensoactivos, ese~ obtü\rieron- ·1~~~--.~d~· PBrií~a ·y: agregadO--'PeqUeñoS. en laS mismas 

condiciones de telilpe~al\1;~ y pJ y teloci;~d de aÍli~i¡n de l~s ieactiVÓs. h adición de un 
'· ·'- ... -_ . ·-- . - . . ' - . ~'- '--· -· . . ( " . . , 

agente tensoaC:tivo,prov¡;~ la estabilización d~
0

los ¿ílcieo~en c~ntra'C!e los proce~s de· -
-· 

agregación y flóculád6n, [sí entonces; ~e dismimlyó el t.amíul~ de a8regado y partícula. Las 

partículas se redujeron de Ja 5 veces(:i:7 n;,;) con;¡,ár~dás'~oniii-/;iac;;;Ó~de obtención de. 

St1ice a nivel industriál (lÚ-33 run}. La modific~~fo~ dé In t~~~ió1Í hitjrfaci~l silicO:rolucióu' ·- "' ' ' . . ,_, . ·'". - .. •._: ~.; ... , .':' . . . " . . ' 

y la presenCia de las micelas éontr~ló el tanuiiÍ1i d~ p~rtié'Uia Y ~l fe~Ómeno de éohe~ón. 
' _Co-•,:·.·.-,.- ,,"• ,"•- ( ,_. • "'•' C•-•' --· : -- -, 

De la comparación de' ¡¿· r~acCÍón d~ obÍencíón' de síÍÍce en presencia de agentes 

tensoactivos con las réJdcio~~~ 2 /~é reSltlta q~e el t~nlaiio d.,:partícula se reduce a Ji mitad -
-:._,-: ·~·-: ·: -~ 

y el área superficial i¡uepres¡;niaes baja ( 95.0-102:04 m2/g) canicterizánd~la aSí como una 

sílice de carácter poco poroso •. 

125 



Conclusiones. 

Para la reacción a 72 ºC el lnmalio de partícula áumen1ó de dos aires veces ( 40-60 

nm) comparada con la rea~ciÓn de obtenció~ de smc~ íncluirialmen~e; el á~~. ~perficial 
disminuyó c20.?.2s.16 m2i~) y la ab~orción ele á~~iie fÚé de 261l-27o cc/100~ d¿ sílice. La . . .. . -. - . ' .. -'· ,, .. ·~ .- ' ' . -. ' ; . ; . ,. " '. ·~ '. '. ' '' . ; .... ,, ':. . 

disminución ~n el ár~as~¡ÍerfÍ~iali~díca 'q.ie ~~ tratá d~ sflic~;poc~ porosa y por esla 
... ~· 

caraclerislica esle tipo de ·~ice es.de buena calida~ para su us~indu:.irial.. 

_,'-:.'. 

Finalmente, de .. 1á. co~ipaiaciód ~~ la:reac~iÓn de_,iihte~ció~ d~ sílice en preséncia de 
],:, ,;¡,' 

agentes tensoactivos con las reacciones' 2 y 3 ct~bla si~i~~._~). r~sultá que el tamaño de 

panículas~ reduce a l~inn;~ y ~ÍÍlr~a'WP~~di~l'~~e~~~s~~'i~e:~~ll (9s.ó.;1~2.04m2ig) 
caraclerizindola así como una sílice de car¡cler poc~ p:o~óso!La ~6~ccióri a 72 ºC es la de 

menor área superficial en este trabajo pero debldo al ello costo en su obtención por la 

energía necesaria para mantener la temperatura a 72 ºC, no se recomienda este proceso en Ja 

obtención de sílice. 

~i'.~;,a~~~~\~~,~~~~(if\~~1~~~ ~~t,~t.'.·J~t~:~~{\~~~ ~~~~~J~jt 
Industrial 125-133.82 16.6-13.3 

93.2-97.0 10.0.13.3 

Tensoactivo 95.0.102.04 2-7 

72ºC 20.7·28.16 40.60 

Tomando en c~enta todos esl~s factores :S. proponen el uso 'de agentes tensoactiv~~. 

y la ruta ahema de reacción 2 ·en el proce5o de oblención de sílice debid~ a que las 
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Conclusiones. 

características presentadas por los productos obtenidos están por arriba .de las reponadas en 

la literatura. 
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