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La necesidad de procesar sustratos voluminosos condujo a los investigadores de la Mobil Corporation
en 1992 a reportar un novedoso concepto en la sintesis de tamices moleculares, donde aprovechaban la
propiedad de las moléculas surfactantes para arreglarse entre ellas y formar estructuras tipo cristal liquido,
dando origen a una nueva familia de tamices moleculares mesoporosos denominada M41S, la cual estd
constituida basicamente por el MCM-41 (arreglo hexagonal de canales no conectados), el MCM-48
(arreglo cubico) y el MCM-50 (arreglo laminar). Esta familia de tamices moleculares cumple con las
caracteristicas necesarias que debe tener un sélido catalitico: Estructura porosa topolégicamente ordenada,
estrecha distribucion de poros, alta area superficial especifica (ASE) y diametro de poro (Dp) adecuado
para poder procesar sustratos voluminosos. Existe la posibilidad de desarrollar acidez fuerte en estos
solidos por la incorporacion de elementos metalicos trivalentes, tales como aluminio y galio, en posiciones
tetraédricas originalmente ocupadas por atomos de silicio ">/,

Con el objetivo de estudiar el efecto de diversos parametros de sintesis sobre la calidad de los tamices
moleculares del tipo AI-MCM-41 se sintetizo una serie de catalizadores por el método hidrotérmico en
condiciones estaticas para la cristalizacion en un autoclave bajo presion autégena, variando la velocidad de
agitacion de mezcla del gel de sintesis (VAGS), el tiempo de cristalizacion (TC) y la relacién Si/Al. Se
realizo la caracterizacion de los s6lidos calcinados mediante Difraccion de Rayos X (DRX), Fisisorcion de
N, y Microscopia Electronica de Barrido (MEB) y de Transmision (MET).

Al variar el TC de 0 a 120 horas, se encontraron sélidos bien ordenados a las 12, 48 y 120 horas, los
cuales mostraron por DRX tres picos bien definidos (fig.1), caracteristicos del arreglo hexagonal. Estos
materiales presentaron isotermas tipo IV (fig.2) tipicas de so6lidos mesoporosos ordenados y propiedades
texturales dentro de los rangos esperados para este tipo de s6lidos. El ascenso a presiones relativas altas en
la isoterma correspondiente al sélido sintetizado a 48 horas se atribuye a la presencia de mesoporosidad
textural debida quizas a un intercrecimiento de fases en el mismo, ya que todos los solidos presentaron una
distribucion de poros monomodal en el rango de los mesoporos, es decir no presentaron macroporos. La
MEB realizada a los so6lidos sintetizados a 12 y 120 horas muestra conglomerados con forma y tamafio
variable (fig. 3a y 3b), siendo evidente que al aumentar el tiempo de cristalizacion se obtienen
conglomerados mas densos con una morfologia rocosa. De igual manera en la micrografia correspondiente
a la sintesis de 12 horas se observan particulas alargadas, semejantes a tubos deformados, las cuales ya han
sido reportadas anteriormente al realizar la sintesis bajo condiciones basicas *.

Al aumentar la VAGS se obtuvieron isotermas de adsorcion tipo IV (fig.2), patrones de DRX (fig.1)
con picos cada vez mas definidos y de mayor intensidad lo cual es indicativo de que se aumenta el
ordenamiento cristalino a largo alcance, observandose también, un aumento en la capacidad de adsorcion
del solido (Vp). Las micrografias de barrido muestran conglomerados de forma y tamafio heterogéneo,
notandose una clara diferencia en los mismos al utilizar una velocidad de agitacion lenta (fig.3c), con la
cual se obtienen conglomerados mas grandes y con una morfologia menos densa y semejante a un coral con
canales.

Finalmente, se observé que al variar el contenido de aluminio, sélo se obtienen s6lidos con un buen
ordenamiento cristalino a largo alcance cuando la relacion Si/Al es igual a 50 (fig. 1), para otras relaciones
se obtienen sélidos que muestran un solo pico ancho y de poca intensidad alrededor de 2° 260, con valores
iguales o mayores a 42 A, valores que se aproximan al reportado para sélidos tipos HMS. La muestra con
Si/Al de 100 present6 una isoterma particular (fig 2), observada previamente en estructuras con una
combinaciéon de micro y mesoporos, tales como carbones y la silice SBA-15. Las micrografias de barrido
mostraron conglomerados con forma y tamafio variable. La incorporacion de aluminio (Si/Al = 15) (fig.3d)
reduce el tamafio de los conglomerados y parecieran menos densos que los conglomerados
correspondientes a una relacion Si/Al 100 (fig.3e), para la cual se observan conglomerados mas grandes
con morfologia semejante a hojuelas. Las imagenes de transmision de los solidos con relacion Si/Al 50 y
100, mostraron un ordenamiento hexagonal de los poros, siendo predominantes los hexagonos



distorsionados, fig. 4a. En la fig. 4b se ve una seccion semejante a una huella dactilar, lo cual se ha

atribuido a una posible orientacion horizontal de los canales en dicha zona
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Tabla 1: Condiciones de Sintesis y Propiedades Texturales de los Solidos Preparados.

. L Espesor de Pared Vp AES
Muestra Condiciones de Sintesis | djgo(A) Ep (A) Dp (A) (cnt/g) (mg)
1(12h) Ag. Media. 12h a 90°C 36,8 13,7 29 0,79 834
2(48h) Ag. Media. 48h a 90°C 38,4 21,7 23 0,80 771
3(120h) Ag. Media. 120h a 90°C 35,3 16,1 25 0,68 935
4(Ag. L) Ag. Lenta. 12ha 90°C | 384 24,1 20 0,42 571
5(Ag. F)) Ag. Fuerte. 12h a 90°C 38,4 19,1 25 0,74 980
6(Si/Al=15) | Ag. Media. 12h a 90°C 42,0 19,0 23 0,74 865
7(Si/Al=100) | Ag. Media. 12h a 90°C 44,1 19,1 25 0,39 1143
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Fig. 4: Micrografias de Transmision




