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RESUMEN

En el presente trabajo se desarrolla la sintesis de aerogeles de silice, mediante
proceso _sol-gel, secado a presion atmosférica y temperatura ambiente. La
metodologia’incluye la preparacion de una solucién con silicato de sodio, agua y
amberlita, seguido de la obtencién del gel, hidrdlisis para fortalecerlo, sustitucion del
solvente y secado a presion ambiente. Se realizaron pruebas para caracterizar las
propiedades del Si@> sintetizado, utilizando las técnicas de rayos X, espectroscopia
UV-Vis y Andlisis Termogravimétrico. EI material obtenido no presenta estructura
cristalina, indicando caracteristicas amorfas. Las propiedades épticas muestran que
la banda prohibida del material varia de 3.7 a 4.7 eV, tipicas de un semiconductor.
Térmicamente, la muestra pierde masa gradualmente entre 200 y 800 °C, pero se
mantiene estable hasta los 800°C.

PALABRAS CLAVE

Aerogeles de silice, sol-gel, SiO2,danda prohibida, semiconductor.



ABSTRACT

This paper develops the synthesis of silica aerogels using a sol-gel process, with
drying at.atmospheric pressure and room temperature. The methodology involves
preparing “a”_solution of sodium silicate, water, and amberlite, followed by gel
formation, hydrelysis to strengthen the gel, solvent exchange, and drying at ambient
pressure. Characterization tests were conducted to analyze the properties of the
synthesized SiO2” yusing X-ray techniques, UV-Vis spectroscopy, and
Thermogravimetric Analysis. The resulting material shows no crystalline structure,
indicating amorphous characteristics. The optical properties reveal that the band gap
of the material varies from 3.7 to 4.7 eV, which is typical for a semiconductor.
Thermally, the sample gradually loses mass between 200 and 800 °C but remains
stable up to 800 °C.

KEYWORDS

Silica aerogels, sol-gel, SiO2, band.gap, semiconductor.



CAPITULO I. INTRODUCCION

En las “Ultimas décadas, los materiales avanzados han desempefiado un papel
fundamental’en diversas areas de la ciencia y la tecnologia. Entre estos materiales,
los aerogeles han emergido como una clase Unica y fascinante debido a sus
propiedades excepcionales y su amplio rango de aplicaciones. Los aerogeles son
materiales extremadamente porosos, en general de silice, alimina, circona, éxidos
de estafio o wolframi@ ‘©'mezclas de esos 6xidos. Debido a su gran porosidad, de
hasta un 99%, y a su gran/Superficie interna, los aerogeles pueden utilizarse como
catalizadores activos, sustratos cataliticos, adsorbentes, rellenos, agentes de

refuerzo, pigmentos y agentes-gelificantes. (Villegas, 1990).

Uno de los aerogeles mas estudiados.es el aerogel de silice, que se obtiene a traves
de la técnica de sol-gel. La técnica de sol-gel es un proceso versétil y eficiente para
la sintesis de materiales inorganicos, permitiendo la formacién de productos con una
amplia gama de estructuras y propiedades controladas a nivel nanométrico. Dicha
técnica se define como una ruta coloidal utilizada para sintetizar ceramicos con una

fase intermedia, incluyendo un estada.sol-gel. (Bautista, 2008).

Con el paso del tiempo, se han desarrolladoydiferentes enfoques para la sintesis de
aerogeles de silice por la técnica de sol<gel. Estos“enfoques han evolucionado
desde condiciones de procesamiento rigurosas y costoSas hasta condiciones mas
suaves y ambientales, con el objetivo de optimizar la eficiencia del proceso y la
calidad del producto final. Las condiciones ambientales incluyen temperaturas y
presiones moderadas, eliminando la necesidad de equipos de ‘alta tecnologia y
energia intensiva. Esta evolucion en las condiciones de sintesis ha abierto nuevas
oportunidades para la fabricacién escalable y sostenible de aerogelesrde silice con

propiedades personalizadas.

El presente trabajo tiene como obijetivo sintetizar aerogeles de silice utilizando la
técnica de sol-gel bajo condiciones ambientales y explorar las propiedades

resultantes de los materiales obtenidos. Se analizaran los efectos de las variables



de sintesis en la estructura, morfologia y propiedades de los aerogeles de silice, con

un enfogue particular en su aplicabilidad como aislante térmico.

1.1 Antecedéntes

Los aerogeles desilice comunmente requieren altas presiones para ser sintetizados
(30-100 atm), empleando técnicas como el secado supercritico, que consiste en
llevar el liquido contenido en el gel por encima de su punto critico y deshidratando
el hidrogel. Sin embargos’el proceso de secado requiere altas cantidades de energia
y resulta ser peligroso de manejar. (Shi et al., 2006). Debido a estas desventajas,
surge la necesidad de efectuar una sintesis de aerogel de silice a condiciones
ambientales, cuidando que las propiedades resulten de utilidad para su desempeiio

como aislante térmico en el materialken el cual va a fungir como aditivo.

En el afio 2018, Zhang et al., lograron la sintesis de micro esferas de aerogel de
silice libres de surfactante, que‘enzprincipio actia como emulsionante. En su trabajo
desarrollaron un método mediante,secada’ a_presion ambiental (APD) sin aplicar
tenso activos ni agitacibn mecanica, para €llo. emplearon como percusor una
solucion de etanol de silice parcialmente hidrolizaday parcialmente condensada, n-
heptano como solvente y gas amoniace soluble”en agua como catalizador.
Inicialmente se disefi6 una solucion acuosa de amoniaco como catalizador para las
reacciones de hidrdlisis y condensacion, sin embargosSe. confirmé que el gas
amoniaco (NHs) era factible y mas eficaz. Después de un proceso sol-gel y un
proceso APD, se obtuvieron micro esferas de aerogel en forma.de polvo blanco con
una densidad de empaguetamiento que varié6 de 62 mg/cm?® a-230 mg/cm? para

diferentes muestras.

Posteriormente, Delvasto et al. (2019) sintetizaron aerogeles de nanosilice para
aplicacion en recubrimientos superaislantes, esto partiendo de gesSiduos
agroindustriales (cascarilla de arroz). Para la obtencion de estas particulas' de
nanosilice y aerogeles de silice llevaron a cabo un tratamiento termoquimico, una
sintesis sol-gel y un secado supercritico. Se obtuvieron dos precursores siliceos de

silicato de sodio (SS), el primero SS1 (por calcinacién de la CA) y el SS2



(direectamente de la CA mediante un tratamiento quimico). Se alcanzaron hidrogeles
siliceeS_a partir de la cascarilla de arroz con 14 dias de gelificacion y con una
resistenciasmecanica capaz de soportar el secado supercritico y con una apariencia
trasllcida.fSe-hizo una combinacion de tratamientos hidrotermales y de sol-gel que
permitieron ‘un’ mayor control de la porosidad final. De esta forma, se lograron
aerogeles siliceas con una densidad de 0.08 g/cm®y un volumen de poros del 96%,
comparable a las‘aeregeles obtenidas por precursores toxicos y costosos como el
tetrametil ortosilicato (FMOS) y tetraetoxisilano (TEOS). Tras recubrir las placas con
el material sintetizado sé redujo la conductividad térmica en 45.8%, comprobando

asi su propiedad de aislante térmico.

Por otra parte, Du et al. (2019)-fueron capaces de sintetizar aerogel de silice
mediante APD, en este caso sin efectuar intercambio de solventes ni modificaciones
en la superficie. Para ello reforzaron/el material con fibras de mullita (SAC). Los
resultados mostraron que los SAC con un contenido de volumen de fibra de 5.7%
exhibieron la conductividad térmica mas baja (0.101 y 0.0403 W m-1 K-1 a 1100 °C
y temperatura ambiente, respectivamente),‘el.angulo de contacto mas alto (158.2°)

y compresion, con lo cual se considero.el materiahcomo un aislante térmico eficaz.

Otra ruta para la preparacion de aerogel~de silice’ a temperatura ambiente fue
propuesta por Zhao et al. (2021), con la ventaja de_ahorrar tiempo y empleando
TEOS como percusor. El polvo de aerogel de silice stper hidrofébico aislante
térmico se sintetiz6 mediante la combinacion de una reaceién sol-gel de dos pasos
con un proceso rapido de secado a presion ambiental. El polverde_ aerogel de silice
obtenido mediante esta ruta exhibe excelentes propiedades, comoe baja densidad
aparente (0.212 g/cm?®) y conductividad térmica (0.053 W/mK), asi como una alta

area de superficie BET (769.86 m?/ g) y angulo de contacto con el agua+(149.0°).

De igual forma, Lamy-Mendes et al. (2021), reportaron la aplicacion de“aerogel de
silice en materiales de construccion para hacerlos aislantes térmicos, haciendo
énfasis en las propiedades del aerogel de silice, particularmente en su translucidez
y su densidad y conductividad térmica extremadamente bajas. Otros reportes de(la

aplicacion de aerogel de silice como aislante térmico en materiales de construccion



son publicados por Alves et al. (2022), que emplean aerogel de silice con gaucho
reciclado como una alternativa sustentable para aislamiento térmico en
construeCiones y edificios. Los resultados mostraron que sus propiedades fisicas,
morfoldgicasytérmicas y mecanicas eran relevantes, dando lugar a compuestos con
diferentes propiedades/desempefio. Los valores de densidad aparente obtenidos
fueron satisfactorios, hasta 474 kg/m?, y conductividad térmica tan baja como 0.055
W/mK, que indicabarque era un material idéneo para aplicaciones de aislamiento

térmico.

1.2 Justificacion

El presente trabajo se enfoca en la sintesis de aerogel de silice mediante el proceso

de sol-gel y secado a presion ambiental.

El motivo principal del desarrollg, de éste tema se debe a la busqueda de una ruta
para la sintesis del material considerande Jas condiciones ambientales, ya que el
uso de técnicas como el secado a presiones y temperaturas supercriticas demanda
mayores requerimientos. Es por estg que mediante.un secado a presion ambiental
resulta mas factible. Por su parte, los materiales, reactivos y equipos a emplearse

siguiendo esta ruta son de facil acceso.

Asi bien, una vez obtenido el aerogel de silice mediante quimica himeda, el objetivo
es estudiar sus propiedades fisicas y quimicas para determinar si tiene propiedades

de un semiconductor, y por ende, de aislante térmico.

1.3 Objetivos
1.3.1 Objetivo general

Sintetizar SiO, mediante la técnica de quimica humeda en condiciones

experimentales de presion y temperatura ambiente.



1.3.2/0bjetivos especificos

= _DPeterminar la cantidad de resina de intercambio catidénico para alcanzar el

pHadecuado en la sintesis.

= Establécer las condiciones de la solucién sol mediante cambios de

temperatura para alcanzar la gelificacion.

= Caracterizar amaterial sintetizado mediante Uv-Vis, rayos X, TGA para

conocer sus propiedades épticas, estructuras y comportamiento térmico.

1.4 Pregunta de investigacion

¢ Seréa efectiva la metodologia‘utilizada para la sintesis del aerogel de silice bajo

condiciones de presion atmosféricay-temperatura ambiente?

1.5 Hipétesis

La metodologia empleada para la_sintesis «delbaerogel de silice es factible para
obtener un material en condiciones de“presion atmosférica y temperatura ambiente

del recinto.

1.6 Estructura de la tesis

La presente tesis se estructura en cinco capitulos. El primer capitulo, se presenta la
introduccion, donde se plantean los objetivos y la justificacionydel estudio. El
segundo es el marco tedrico, que ofrece una revision de la literatura relevante. El
tercer capitulo, disefio experimental, describe la metodologia utilizadas, El cuarto
capitulo presenta los resultados obtenidos. Finalmente, el quinto capituloyexpone

las conclusiones.



CAPITULO Il. MARCO TEORICO

2.1 Aerogeles

El término “aerogel” fue acufiado por primera vez por el ingeniero Samuel S. Kistler
en 1932, para asi, hacer referencia a geles en los cuales el liquido habia sido
remplazado por un gas sin destruir la red sélida del gel. Para elaborar el material,
Kistler aplicO una “técnica llamada secado supercritico. Tiempo después se
establecieron nuevas rutas.y precursores con los cuales procesar dicho material
(Aegerter et al., 2011).

Se puede definir al aerogel ‘eemo_un material poroso de tipo sintético, donde el
componente liquido que forma parte:del gel es sustituido por gas, generalmente aire.
Estos materiales cuentan con fascinantes propiedades, entre las que destaca su
conductividad térmica (~13mW/mK),,que es mucho menor que otros materiales
aislantes comerciales. Dicha prepiedad es propiciada por su estructura altamente
porosa (~99.8% porosos), igual cuenta con({densidad, constante dieléctrica e indice

de refraccion extremadamente bajos. (Azum et al.,.2021).

2.2 Tipos de aerogel

Los aerogeles se clasifican segun su apariencia, métodosde preparacion, tipo de
microestructuras y estructura quimica. Debido a la relevancia se describen a
continuacién algunos de estas. Cabe resaltar que estos se ‘pueden presentar en

forma monolitica, de polvo y peliculas.

2.2.2 Aerogeles basados en su método de preparacion

Xerogel
Estos son definidos como estructuras porosas obtenidas mediante el secado-por

evaporacion de un gel (Yamasaki et al., 2019).



La peculiaridad de este tipo de aerogel recae en que se obtiene mediante una
metodologia de secado distinta a la convencional. A diferencia de los aerogeles
comunes, gque son obtenidos mediante secado supercritico, los xerogeles llevan a
cabo esta/etapa de secado a condiciones ambientales (Khan et al., 2024). Las
caracteristicas‘de los xerogeles van a depender fuertemente del precursor, el medio
disolvente y las condiciones del secado, aunque estas mismas se pueden controlar
tanto en la fase de sintesis como en la de secado, pero su porosidad sigue siendo
menor que la de los @aérogeles de los mismos materiales (Pramanik, 2019). Una
ventaja que podemos(eneontrar es que en mayor parte de los casos, las
propiedades mecéanicas de oS xerogeles son menores que la de los aerogeles
debido a su menor porosidad_yspor ende, una mayor densidad aparente (Mariana,
2022).

Cryogel

Los criogeles son redes de gel creadas por polimerizacion a temperaturas bajo cero.
La polimerizacion se da principalmente enslasgareas que no se han congelado,
mientras que los cristales de hielo generados van formando los poros. Al finalizar la
polimerizacién, y tras descongelar los criogeles, sé desarrollan supermacroporos en

la estructura del criogel. (Bakhshpour, 2019).

La composicién quimica del criogel es crucial, pues determina su biocompatibilidad
y degradabilidad, y también influye en sus propiedades meeanicas y térmicas. La
porosidad y el grado de reticulaciéon afectan principalmente.sas propiedades
mecanicas, mientras que la reticulacién también influye en la biacompatibilidad y
degradabilidad (Jones et al., 2021).

2.2.3 Inorganicos

Aerogel de silice
Materiales que destacan por su alta porosidad, en el cual el componente principal

es oxido de silicio (SiO2). Para producirlo tradicionalmente se consta de un proceso
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sol-gel para la obtencion de un hidrogel, al cual posteriormente requiere de un

secado_supercritico.

En su ‘mayoria, los aerogeles de silice industriales cuentan con propiedades
uniformes,“tales como: densidades envolventes o aparentes de ~0,120 g/cm?3
correspondientes,a porosidades de ~95%, altos volimenes de mesoporos, areas de
superficie de 700-900 m?/g y conductividades térmicas de alrededor de 15 mW/mK.
Los valores mencignados se deben a su estructura de collar de perlas, la cual es
altamente porosa e intrincada, sin embargo, esta misma caracteristica limita la

resistencia mecénica (Mazrouei-Sebdani et al., 2021).

Aerogeles de 6xidos metalicos
Estos aerogeles, que incluyen 6xides como la alimina (AlO), titania (TiO) y circonia
(ZrO), se distinguen por su alta estabilidad térmica y quimica, derivada de la

estructura cristalina de los iones inorganices presentes en su composicion.

Investigadores han experimentado, con(diversos métodos y categorias de
compuestos, lo que llevo al descubrimiento de_gque los compuestos de aerogel a
base de 6xido metalico, en particular(los que “ttilizan silice, exhiben una mayor
estabilidad térmica (Reyhani et al., 2021).

2.2.4 Orgéanicos

Aerogeles de carbono
Se trata de materiales obtenidos partiendo de una policondesacion’mediante sol-

gel de algunos compuestos organicos, tales como el formaldehido.

Los aerogeles de carbono generalmente poseen estructuras en red tridimenSionales
gue estan interconectadas por nanoparticulas primarias. Sus propiedades
estructurales microporosas estan relacionadas con la estructura intraparticula,
mientras que la morfologia interparticula gobierna el desarrollo de mesoporos‘y

macroporos (Lee & Park, 2020).
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Aerogeles de polisacéaridos

Los-aerogeles de polisacéridos son obtenidos a partir de biopolimeros naturales
como celulosa, alginato, quitina, y otros polisacéridos. Estos aerogeles se destacan
por su biodegradabilidad y biocompatibilidad, lo que los hace ideales para
aplicaciones.en_medicina, cosmética, y farmacéutica, asi como en tecnologias de
separacion y purificacion debido a su gran superficie especifica y baja densidad.
(Mavelil-Sam et al, ,2018), (Tawiah et al., 2023).

2.3 Elaboracion de aerogeles de silice

La elaboracion de los aerogeles.de silice consta de dos etapas cruciales, la primera
de ellas es el proceso sol-gel,>en donde un precursor de silice se hidroliza y
condensa para formar una red de,gel. La segunda etapa se denomina etapa de
secado, en la cual el gel obtenido en-la primera etapa gel somete a un secado

supercritico, que elimina el solvente sin colapsar la estructura porosa.

2.3.1 Sol-gel

Esta técnica es el primer paso para la elaboracion del aerogel de silice, primero se
prepara el sol empleando un precursor que contenga’silicio, y posteriormente se
obtiene el gel una vez que las particulas coloidales se“conectan y forman la red

tridimensional.

Cuando el sol alcanza la etapa de gel, todavia quedan varios gripos alcoxido sin
reaccionar en la columna de silice del gel. Debe haber suficiente tiempo para
fortalecer la red de silice mediante la gestion del pH, la concentracién el contenido
de agua de la solucién superpuesta. La estructura del gel puede cambiar debido a
varios factores, como el envejecimiento y la disolucion de particulas microscopicas
en otras mas grandes. Para eliminar los restos de agua de los poros se debeflimpiar

el gel con etanol y heptano una vez haya envejecido (Rashid et al., 2023).
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Precursores para el proceso sol-gel

Debidosa, los recientes avances en la quimica sol-gel, los alcoxidos de silicio son
ahora los,precursores iniciales para preparar aerogeles de silice. Los dos alcéxidos
de silicio m&s.frecuentes son el ortosilicato de tetraetilo (TEOS, Si(OCH2CHay)) v el
ortosilicato des“tetrametilo (TMOS, Si(OCHs)s). Se pueden lograr diferentes
caracteristicas de ‘gel utilizando diversos alcoxidos y compuestos de silicio que
incorporan grupos funcionales organicos (Khan et al., 2024).

Ademas, el silicato de” sodio, conocido como “water glass”, es frecuentemente
empleado como precursor en la fabricacion de aerogeles de silice. Este compuesto,
formado por una mezcla des6xidos de sodio y silice disueltos en agua, es muy
soluble y proporciona una fuente,abundante de silice para el proceso sol-gel.

2.3.2 Técnicas de secado

Si bien la técnica sol-gel es una.constante’para la produccion de aerogeles, es el
tipo de secado el que brinda una diferencia a la sintesis del material, ya que
dependiendo de una u otra se pueden obtenerimateriales con mayor o menor
porosidad y densidad, asi como un aumento en los tostos a causa de los equipos

involucrados en el proceso.

Secado supercritico

Consiste en extraer la humedad de los materiales mediante un'fldido en condiciones

por encima de su punto critico, sin alterar su estructura.

Secado a presion ambiente (APD)

Elimina la humedad de los materiales mediante la aplicacion de calor a unapresion

atmosférica normal.
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Secado subcritico

Emplea“un fluido que se encuentra por debajo de su punto critico para eliminar la
humedad.a presiones y temperaturas moderadas.

2.4 Aplicaciones

La baja densidad y alta_porosidad son cualidades que vuelven estos materiales los
candidatos ideales para su uso como aislantes térmicos, principalmente en edificios
y construcciones. Es sabidorque en los Ultimos afios es obligatoria la reduccion de
las emisiones de CO3, para ello el aislamiento térmico en edificios juega un papel
clave, ya que al reducir la transferencia de calor entre las superficies de los espacios
habitados se logra una eficiencia“energética, asi como también la reduccion de la

huella de carbono generada por el egdnsumo energético de las viviendas.

En la rama de la ingenieria quimica destaca por ser util en aplicaciones cataliticas,

fotocataliticas, procesos de adsercion yproteccion ambiental.

El mayor interés de la industria es-el' de disefiar materiales innovadores en cuanto a
catalizadores solidos, con un especial_interés enmemplear aerogel como soporte de
catalizador. Si bien esto se debe a sus.propiedades estructurales, es la flexibilidad
brindada por la técnica de sintesis sol-gel'la que da la versatilidad, ya que esta
permite mayor control de la textura, composicion y homegeneidad desde niveles
moleculares (Maleki & Hising, 2018). Por otra parte, la aplicacion de los aerogeles
para la adsorcion o captura de carbono es un campo relativamente novedoso y tiene
como objetivo limpiar sus gases de combustion y establecer teenologias de energia
limpia con cero emisiones de CO2. Aungue el rendimiento del aerogel para lograr
erradicar las emisiones de CO2 al medio ambiente es prometedor, el"desarrollo del
material también suele encontrarse algunos inconvenientes de los aeroegéles, como
el proceso de secado, la debilidad de su estructura mecénica y el-costo de

procesamiento (Karami, 2018).
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CAPITULO IIl. DISENO EXPERIMENTAL

La sintesis del aerogel se realizo utilizando la metodologia propuesta por Shi et al.
(2006), mediante un proceso sol-gel y un secado a condiciones de temperatura y

presion ambiente; con silicato de sodio como precursor.

3.1 Proceso sol-gel

Este proceso abarca las'etapas de elaboracion de la solucion precursora y obtencion
del gel.

3.1.1 Preparacion de la solucion

Para elaborar la solucion se utilizé\silicato de sodio (Na207Si3) grado reactivo
(Sigma-Aldrich), agua desionizadary amberlita (Amberlyst® 15, Fig. 3.1) en forma
de hidrogeno (Supelco) como resina de intercambio cationico. La mezcla de silicato
de sodio y agua desionizada utilizada fue eon_una proporcion de volumen 1:4,

diluyendo y posteriormente agregandoa resinade.intercambio cationico (Fig. 3.2).

La metodologia utilizada no sugiere una cantidad de amberlita para regular el pH del
proceso de sol, por lo que fue necesario variar la masa de la amberlita, con la
finalidad de alcanzar el pH adecuado en la sintesis. Se elaberaron cuatro muestras

variando estos parametros, la tabla 3.1 indica las cantidades empleadas.
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Figura 3.2. Elaboracion de la soluc%l.

(?

Tabla 3.1. Proporciones de los reactivos usados en la eIaboraci@glas soluciones

precursoras.
\ v
Agua
Silicato de sodio . glf "A
Muestra desionizada Amberlita (
(mL)

(mL) s
1 5 20 6
2 5 20 5 %
3 5 20 5 O

L 2

4 10 40 8.6
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En las primeras tres muestras se usaron soluciones de 25 mL con 6, 5y 5 g de

am respectivamente. Para estas soluciones la diferencia reside en la etapa
de gel ').‘

Paralam 4 se us6 mayor volumen de solucion con la finalidad de determinar
estructura d ogel que se espera obtener.

Es ideal que es /bluciones tengan un pH de 5. En el caso de la muestra 1, se
empled una soluci@(hidrc’)xido de sodio (NaOH) para elevar el valor del pH. Las
soluciones fueron agi durante 1 minuto empleando un agitador magnético.

En caso de obtener un p ‘r@or, se neutraliza con una solucion de NaOh 0.1 N.

(x-

Las muestras 1y 2 fueron dlspersaQ ajas de Petri. La muestra 1 se llevé al horno

de secado ECOSHEL 9023A 3 4), a una temperatura de 50 °C durante
20 min. La muestra 2, se dej6 r a temperatura ambiente por 24 h.

3.1.2 Obtencion del gel

Figura 3.3. Horno de secado ECOSHEL 9023A. ;‘6

o

4
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Para el caso de las muestras 3 estas fueron depositadas en vasos de
precipitados y llevados al horno.de secado a 50 °C por 20 min (Fig 3.5).

3.2 Hidrdlisis O
@

Una vez obtenidos los geles de las muestras 1, 3 y 4, se sometieron a hidrolisis por

24 h a temperatura ambiente inmersos en soluciones de 50 % volumen de etanol
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(99&,}]. T. Baker) y agua desionizada (Fig. 3.6), esto con la finalidad de fortalecer
lar égel. Posterior a la hidrolisis, se dejaron reposando a temperatura ambiente
t

duran h.

3.3 Sustitucién del solvente@ ,7

Para la etapa de secado mediar@1 imica humeda, los geles se sumergieron en
mezclas de etanol (99.5%, J. T. er), I& o y clorotrimetileno, con una
proporciéon 1:1:1 (Fig. 3.7). Las canti @'és de lventes empleados para cada
muestra aparecen en la tabla 3.2. O O

*

Tabla 3.2. Volumenes de las soluciones empleadas para | zcla solvente para las

distintas muestras.
CI; imetileno

Muestra Etanol (mL) Heptano (mL) mﬂ

L)
1 20 20 22‘;
3 30 30 30 %
4 50 50 50 O

Para el secado de las muestras 3 y 4 se agregé mas solvente para estudiar el efecg

gue causa este aumento enSiO; sintetizado.
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3.4 Secado a presion ambien@ED)

3.4.1 Tratamiento térmico ®

Las muestras 1, 3 y 4 fuer tratamiento térmico para eliminar los

residuos de solvente en los g so se llevo a cabo en el horno de

secado a temperatura de 180°C o de 2 h (Fig. 3.8).

Figura 3.8. Tratamiento térmico para secado a presion ambiente.é
3.5 Caracterizacion del SiO, @

Se realizaron pruebas para determinar las propiedades estructurales, épﬁ%y
térmicas del SiO: sintetizado. O

.
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3.5.LDifraccion de rayos X

El analisis de la estructura del material fue llevado a cabo mediante la técnica de
difraccidnsde rayos X en un difractometro de rayos X Bruker Advance Eco (Fig. 3.9).

Figura 3.9. Difractometro.de rayos X Bruker Advance Eco.

3.5.2 Espectroscopia Uv-Vis

Para determinar las propiedades opticas se. realiz6 espectroscopia UV-Vis con

esfera de integracion en un espectrofotometro Shimadzu Uv-2600 (Fig. 3.10).

B O

Figura 3.10. Espectrofotometro Shimadzu Uv-2600.
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3.5Célisis termogravimétrico (TGA)

Para 3?ropiedades térmicas se llevo a cabo un analisis termogravimétrico con un
analiza ravimétrico Setaram LABSYS evo DTA/DSC (Fig. 3.11), en un rango de
temperatu 100 a 1000 °C.

Figura 3.11. Analizador gravimétrico Setaram LABSYS evo DTA/DSC.
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CAPITULO IV. RESULTADOS

4.1 Sintesis de SiO»

4.1.1 pH defllas soluciones precursoras

En la tabla 4.1 se muestran los valores obtenidos para las soluciones sol.

Tabla 4.1.(Valeres de pH sin modificar de las soluciones precursoras.

Muestra pH
1 1.67
2 5.43
3 5.43
4 2.9

Debido a la cantidad de amberlitas afiadida a las muestras 1 y 4, el pH de las

soluciones se encuentra por debajo de lo ideal requerido para su posterior proceso

de gelificacion. El pH de estas soluciones se modificd6 empleando una solucién de

NaOH a 1 N.

En la tabla 4.2 se encuentran los valores de pH después.de aumentarlo con NaOH.

Tabla 4.2. Valores de pH finales de las soluciones’precursoras.

Muestra pH
1 5.57
2 5.43
3 5.43
4 5.5
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4.1.2.0btencion de los geles

Las m»g;ls 1, 3y 4 se formaron en geles tras concluir los procesos de maduracion

(Fig. 407,
,

r

Lla muestra 2 solidificd a temg
vidrio (Fig. 4.2).

Figura 4.2. Solidificacién de la muestra 2. @
4.1.4 Geles secados mediante sustitucion de solvente O

El agua dentro de los geles fue sustituida por completo de los hidrogeles, quedanQ

Unicamente restos de la mezcla etanol, heptano y clorotrimetileno (Fig. 4.3):
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Figura z@eles secados mediante quimica humeda.

“

4.1.5 Aerogel de SiO; %—

Una vez llevados a tratamiento 0&? se eliminaron los residuos de la mezcla de
sustitucion, resultando en un ma I:sélido (Fig. 4.4). El sélido resultante fue

pulverizado.

Figura 4.4. SiO; sintetizado mediante quimica himeda y secado a Qsiéxmbiente.

4.2 Analisis estructural 6

Los espectros de rayos X se obtuvieron graficando la intensidad con respe los
grados de difraccion (Fig. 4.5). Para todas las muestras se obtuvo el m@é

espectro.
.
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Figura 4.5. Espectra de difraccion“de rayos x.

Los espectros indican que el material sintetizado no presenta estructura cristalina,
debido principalmente a la temperatura durante el proceso..En el rango de 20 a 30°,
se observa un veértice que corresponde al patron de alineacion_del equipo de rayo
X.

4.3 Propiedades oOpticas

Se grafico el porcentaje de transmitancia con respecto a la longitud de‘enda para
cada una de las muestras (Fig. 4.6). El comportamiento que siguen las curvasrpara

los cuatro casos es propio de los materiales semiconductores.
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Figura 4.6. Espectro de transmitancia UV-VIS«de las muestras de SiO..

En la figura 4.6, se indica todos los materiales presentaniun valor de transmitancia
mayor a 60% en un rango de 400 a 700 nm. Adicionalmente, para la muestra 1 un
borde de absorcion entre 350 a los 450 nm. De igual forma, la muestra 2 entre los
250 y 350 nm, y las muestras 3 y 4 entre los 250 y 320 nm respectivamente. Esto

indica el rango en el que se encuentra la banda prohibida.

4.3.1 Célculo de la banda prohibida

Utilizando los datos de longitud de onda y transmitancia, se emple6 el métodoFauc

para determinar los coeficientes de absorcion mediante la siguiente relacion (Eg¢. 1).
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1
L _
o = " (T) Ecuacién 1
d
Donde T.corresponde a la transmitancia y d al espesor de pelicula (Pantoja Enriquez

et al, 2012).

La banda prohibida se determiné graficando a? contra hv, para ello se tomo6 el valor
de hv contenido epda interseccion entre la porcidn de linea recta del gréfico y el eje
de las abscisas (Figy4.7).
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Figura 4.7. Calculo de la banda prohibida del SiO2. (a) Muestra 1, (b) Muestra 2, (c)
Muestra 3, (d) Muestra 4.
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Se calcul6 una banda prohibida de 4.7, 4.7, 3.8 y 3.6 eV para las muestras 1, 2, 3
y 4 respectivamente. Los valores determinados son congruentes con lo reportado
por Khedkar et al., (2019), en el que se utilizé una técnica semejante en la sintesis
del material.

4.4 Propiedades’térmicas

Se obtuvo la curvasde.termogravimetria graficando los valores de porcentaje de
masa con respecto a la temperatura (Fig. 4.8).
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Figura 4.8. Curva termogravimétrica de la muestra de SiO..

Se observa una degradacion gradual del 100 al 80% desde los 200 hasta los 800
°C. Entre 800 °C y 1000 °C, la masa se estabiliza alrededor del 80%.
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CAPITULO V. CONCLUSIONES

Se sintetizo’ el material utilizando la técnica de intercambio de solvente mediante

guimica humeda a las condiciones de presién ambiente.

La variacién en las cantidades de amberlita afiadida a las soluciones precursoras
para obtener un pH,_propicié la gelificacion, determinando la cantidad adecuada
para la obtencién desSales con pH ~ 5. Se observé que el pH disminuia al afadir
una mayor cantidad de’amberlita a la solucién. Estas variaciones se efectuaron de

manera experimental midiendo el pH conforme se afiadia mas resina.

En la sintesis se obtienen ‘mejores resultados si la solucion se somete a una
temperatura de 50 °C por 20 min durante la etapa de gelificacion, ya que para el
caso de las muestras 1, 3 y 4, se obtuvieron geles después de dicho tratamiento
térmico. Las condiciones de temperatura influyen en el proceso de gelificacion, a

temperatura ambiente se alcanza en un.tiempo mayor a 72 hrs.

Con respecto a la caracterizacion del material, los espectros de rayos X dictaminan
gue el material no presenta estructura cristalina, debido principalmente a

temperatura que se utiliza durante la sintesis.

En cuanto a sus propiedades o6pticas, los valores alcanzados de la banda prohibida
estan en el orden de 3.7 a 4.7 eV, confirmando las caracteristicas de un material
semiconductor. Las muestras 3 y 4 presentan una banda‘prehibida menor, esto se
atribuye principalmente a que durante su sintesis se emple6_mayor cantidad de
solvente.

Por parte de las propiedades térmicas, el hecho de que la curva se mantenga entre
100 y 80% de 200 a 800 °C, indica que la muestra esta perdiendo masa-de manera
gradual debido a la descomposicion térmica de sus componentes, sin embargo, una
parte significativa de la muestra es resistente a temperaturas elevadas hasta:los 800
°C.
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RECOMENDACIONES

Se recomienda variar tanto el tiempo, como las cantidades de agua y etanol a su
consideracidn,_en la etapa de hidrdlisis, con la finalidad de lograr una estructura
cristalina en el’producto final. Con este mismo objetivo, se recomienda aumentar la

temperatura a la‘queé se trabaja durante el proceso de gelificacion.
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