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Introducción. 

Este Trabajo se desarrolló en el Centro de Investi 

gación de Materiales de la U.N.A.M. como parte del Proyecto 

Silicagel (2) y se tenía la necesidad de encontrar un méto

do preciso y r§pido de determinación para el control de los 

par&metros en la obtención de esta. 

Se realizó una investigación bibliográfica (1) y -

como conclusión se optó por usar el mét odo Sears (3) por 

ser el m&s simple, de menor costo y de mayor rapidez. 

Bibliografía: 

(1) Goldis n�tega M. Soc. Química de México 23,2-

Julio-Agosto 1779 

(2) Goldis Glc1ser F. Conv_,zc1,,7,¿¡ O. <�ulcli,:;  Oi:\:<.:q;1 -

( 3) Sears iv.G.

M. 

XIV Congreso Mexicano de Quí 

mica, MonLcrrcy, N.T.. Oc·t:. --

19 79 

AnalyU e ChPrni st 1y 2 8 p -19 8 l·-· 

83 (l95G). 
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La Química de Superficie de Silicatos es de impor-

tancia práctica en la tecnología de catalizadores petroquí-

micos, en cerámica y eri adsorbentes. 
1 

También interviene en 

�la �roducci6n y en el empleo de agentes de mezcla y aglome-

ración en sistemas orgánicos, incluyendo pinturas, tintas,-

elastómeros y aceites y grasas lubricantes. U 1 ti mame nte 

�e ha conseguido un mejor conocimiento de la naturaleza de 

las superficies silíceas y se han desarrollado nuevos pro--

duetos, basados en la modificación química de esta� superf� 

cies. 

Haber (1) opinaba que un átomo en la superficie 

de un s6 lido está parcialmente saturado (sólo en la cara in 

terior) y por lo tinto posee unas valencias residuales en -

la cara exterior. Langmuir amplió esta idea de las valen--

cias residuales como responsables de la adsorpci6n de §to--

mos extrafios en esta superficie y formuló la siguiente ecu� 

ción de equilibrio h�sándose en la validez de la ley de ma 

sas: 

_p_ =--1:._+ J?..
x/m ab b 

donde p es ia presi6n de vapor del adsorbato, x/m-

es la cantidad de adsorbato por gramo absorvente, a es una-

constante y b es proporcional al máximo del ndnruro de mol6-

-� 
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culas absorvidas que pueden acomodarse por unidad de área -

de superficie (.2) • Esto supone que cuando la superficie 

�stá cubierta �or una capa de mol�culas absorvidas ya no ab 

��rb� una segunda capa. 

Cuando existe una interacci6n química fuerte entre 

la molécul� absorbida y los átomos de superficie de la síl� 

ce, se forma una capa monomolecular completa, aunque el ab-

sorbato exista en baja concentraci6n en el líquido o en la-

fase gaseosa adyacente a la superficie. 

La absorción de una s'egunda· capa de moléculns pue-

de ocurrir Gnicamente por la interacción de fuerzas secunda 

rias más d�biles que actüen desde la superficie a través do 

la primera capa absorbida. 

En estos casos la formación de la primera capa se-

designa "absorción química" y obedece a la isoterma de ab-·-

sorción de Langmuir antes expresada. La formación de la se 

gunda capa, cuando se represen tu, se llama "absorción ffsi ca.•:

Cuando existe solamente una interaéción débil en�--

tre los átomos de las superficies y moléculas de ab:::;orl_)ato-

en la primera capa, puede formarse una se9unda capa antes-

de que se complete la primera. Esta Gltima �bsorci6n se de 

signa como "ad sorc:i.ón física" . 

I 

...... :.:.:::: . .-. 
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La formación de una capa monomolecular en una su--

perficie, sea por absorci6n química o física, revela la na-

turaleza química y física de tal superficie. 

La Superficie Silanol de la Sílica Amorfa 

De acuerdo a los estudios sobre la hidratación y -

deshidratación de la sílica, parece muy probable que la su-

perficie de la sílica se cubra con una capa monomolecular -

de grupos hidroxilo, generalmente designada como "agua lig� 

da". Cuando la sílica se calienta a 500 y 600 ºC esta cap<1--

se elimina parcialmente, sin que la sílica sinterice; parte 

de la superficie se queda en condición de 6xido deshidrata-

do que ya no absorberá físicamente agua o rojo de metilo 

(como lo hace la superficie de hidroxilo) . Esta superficie 

puede rehidratarse lentamente cuando se expone al agua. La 

deshidrataci6n puede representarse como: 

OH OH 
,, 

- Si - O -·· Si - - Si - O - Si 

l \ 

· Carrnan ( 3) señaló que en la superficie de .una ma�3a

de Si02 amorfo, los átomos de silicio tratan de mantener

una coordinaci6n tetraédrica con el oxígeno y por lo tanto-

tienden a reaccionar con el agua para formar grupos SiOH. 

o 

l "" 
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Ruff y Hirsch (4) postularon la formaci6n de una-

capa superficial hidratada conteniendo grupos polares cuan

do el cuarzo se coloca en agua. Briggs (7) reporta que el

-�ua�zo puede condensar agua en la superficie, parte de la -

cual no se puede eliminar con P2o5.

La existencia de agua ligada bajo la forma de io-

nes hidroxilo en la superficie de una sílica gel, similar 

al tipo usado como catalizador fue demostrada por Shapiro -

y Weiss (8) quienes usaron la hidrólisis del diborano para

medir el número de grupos hidroxilo por unidad de superfi-

cie y también d�terminaron el contenido total de aguR de la 

gel por análisis térmico. 

Después, Mi lligan y Hach ford ( 9) demostraron que -

las temperaturas de ha.sta 500 ºC no afectan la superficie e� 

pecífica ni los diámetros de los poros ni el contenido to-

tal de agua, expresa�n en grupos hidroxilo que reaccionan -

con diborano. Esta cantidad se puede expresar en la uni---· 

dad: "grupos hidroxilo por milimicra cuadrada". 

La deshidratación de los geles de sílica de este -

tipo fue �studiada por Dzisko, Vishnevskaya y Chesalovu 

( 11) . Las cqnclusiones de estos investigadores son las si

guientes: 
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(1) El agua absorbida físicamente se elimina al -

secar a llS ºC hasta peso constante. 

(2) El agua presente sobre la sílica gel a llS º C-

se presenta como una capa de grupos hidroxilo localizada en 

la superficie de la sílica. Esta "agua ligada" es propor--

cional al área superficial de la sílice. 

(3) El agua liberada entre 115 º C y 600 ° C proviene

de la deshidratación de los grupos hidroxilo superficiales, 

sih merma apreciable en el área de la superficie de la síli \ 

ca . 

(4) Por encima de 600 º C se inicia la sinteriza---

ción con pérdida de superficie de la sí lica, acompañada de--

la pérdida de agua. No obstante, el número_ de los grupos -

hidroxilo resta.ntes queda constante. 

El hecho de que la superficie de la sílica se pue-

da deshidratar parcialmente a temperatura elevada, sin gran 

p�rdida de superficie, obliga a-examinar de nuevo los datos 

de otros autores quienes no tomaron en cuenta dicha posibi-

lidad. 

Dzisko y colaboradores (11) supusieron que cada 

grupo hidroxilo ocupa una superficie de 15 A cuadrados. 
o 
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De aquí resulta en unidades de grupos hidroxilo/mf_ 

limicra cuadrada: 

· 2 3 2W • ( 6 _ X . l O ) = 6 6 0 • W

18(100A) .1018 A 

W es en porciento el peso del agua ligada (supues

ta como OH). A es el área específica de la sílica (m 2/g) .-

El grado de cobertura de la capa OH en la superficie se' ex-

presa como fracción del total de lugares ocupados por qru--

pos OH. En el cálculo se supone que existen 8 lugares hi--

droxilo potenciales por milimicra cuadrada . 

En su estudio sobre- catalizadores, Hinden y Mi lls-

( 1 2) confirmaron la pé.rdida de grupos hidroxilo de la .supe� 

ficie de sílica gel a 450 º C. 

Efecto de Deshidrataci6n de la Superficie Sobre la 

J\tl sorción de Moléculas Polares 

Los da tos experimentales de Shapiro y Kol thoff ( 14 

adquieren más significado por el hecho demostrado por 

Dzisko y colaboradores de que la superficie de la sílica se 

puede deshidratar sin gran p�rdida de área. Estos autores, 

encontraron que la sílica gel pierde algo de su capacidad -

para absorber al rojo de metilo de una solución en benceno-
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cuando el gel se deshidrata aGn a temperaturas que se sabe

que no se debe a la sinterizaci6n. Existe por lo tanto una 

correlaci6n entre la cantidad de rojo de metilo absorbido y 

-
1

� cantidad residual de¡ agua ligada (como grupos OH super

ficiales) en el gel. Pero como la superficie efectiva de -

la sílica no merma marcadamente por debajo de 600 ºC, resul

ta que el rojo de metilo se absorbe sobre los grupos SiOH -

en la superficie y no sobre las áreas Si - O - Si deshidra

tadas. 

Obtenci6n de Sílica Gel 

El método más generalizado para la obtención de sf 

lica gel se basa en la mezcla de soluciones concentradas de 

silicato sódico con algGn ácido mineral, p. ej. clorhídrico 

El producto inmediato de la reacci6n es un s6lido emulsina

do de ácido silícico hidratado, dispersado en la solución -

de la sal neutra. Cnn suficiente concentraci6n el sólido -

se convierte en gel de alta resistencia y rigidez. Después 

de la gelación completa, el cloruro de sodio produóido se -

puede eliminar por lavado, dejando una masa de baja densi--

dad y alto cont�nido de agua. Esta agua se puede eliminar

por secado, dejando un gel altamente poroso. 

Al lado de este rn�todo generalizado existen otros-

procesos: 



-.,;-

12 

(1) Combusti6n de SiC1
4 

con aire. 

Se obtiene una sílica gel de elevada superficie 

activa. 

(2) Ciertos procesos electroquímicos que transfo�

man directamente al silicato sódico en ácido silí--

co coloidal. 

En cuanto al método principal que parte del silica 

to sódico y un ácido mineral hay diferentes alter- , 

nativas de elaboración: 

(a) Se re�liza la reacción y el coloide ro

sultante se libera de la sal disuelta por dfalisis 

en agua durante varios días o semanas. El ácido -

silícico resultante se seca a 110 º C durante varias

horas. 

(b) Otra variante la constituye la misma

reacción de (a) y la misma di§lisís, pero secanda

por liofilización a baja temperatura utilizando ni 

tr6geno líquido. Se obtiene un xcrogel con super

ficie de alrededro de 500 m2/g como del proceso de com-

bustión de Sicl
4 con aire. 

emplea este método. 

En la práctica no se -
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(c) Se puede utilizar la misma reacción de

(a) y una diálisis doble. La primera diálisis pa

ra eliminar la sal y la segunda para sustituir al

agua por metanol. El alchoholato resultante se 

quema al aire, resultando un producto similar al 

proceso (1) del SiC14
.

(3) Procesos Aerogel.

El ácido silícico se obtiene como se ha descrito -

y se somete a la diálisis doble. En la segunda 

diálisis se sutituye agua por metanol y este meta

nol_se elimina por encima del punto crítico, en au 

toclave de alta presi6n y a elevada temperatura. -

El proceso se emplea para obtener una sílica gel -

de alta resistencia para carga de torres de contac 

to . 

·---... 
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LA SUPERFICIE EFECTIVA DE LA SI

LICAGEL 
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Esta investigación ag rupa diferentes métodos para 

la dete rminación del área especí fica de la silicagel, c on -

el fi n de que el laboratorio de investigación y control , 

.a· -
.1::
�ueC.a seleccionar el método que mejor se adapte a sus nece-

sidades. 

Estos métodos se h an esquematizado en la siguien-

te tabla, p osteriormente se describe cada uno y finalmente-

se hac e  un análisis c rític o de algunos de los métodos. 

METO DO 

ADSORPCION DE VAPORES 

a- Método de peso directo

1 . Ni tr6geno, argón kri ptón ,
xen6n, n-Butam, tetracloru 
ro de carbono, benceno, 

-

dióxido de carbono, monóx i -
do de carbono , propano, me
tano, 0,'Cígeno, su2

2 • Vap:ir de agua 

b- .. M2todo di.námico

l. Nitrógeno-helio

2. Ni trógeno-hidréx:¡eno

e- M§ todo volurré tri co

l. Adsorpción de aire

d- Crcrnatografía fase gaseosa 

l. Benceno, heptano, ciclo-

EQUIP O NECE SAR IO 

Balanza fvB.cBain-Bakr 

Balanza Barret-Bín1ie-Cohen 

IvEdídor ce la conducti vídad 
t_érmica de un gas 

Aparato ée D2ryaqin 



,,;' 

.MEI'OID 

hexano, tetracloruro de 
carl:xmo, nc5_ 10

2. Cromatografía inversa

e- .M§todo radioactivo

1. Adsorpción de 85 Knpton

ADSORPCION DC Iotms

19 

1. Adsorpci_ón de iones hidróxilo

2. Adsorpción negativa

ADSORPCION DE COIDRAl.;J'JES

1. Rojo de metilo
2 • Azul de ne ti leno 
3. p-Ni tro fenal
4. Acido azul 25 C .I.

ADSORPCION DE LIQUIIDS

a- Líquidos miscibles

1. Etüh, -benceno, piridina--ciclo
hexano, :tveOH-benceno, Ac. a<:Éti
co-tolueno

b- Líquidos parci alrnente rnisdb les

L Alcd10l butílico-agi.la 

VEIDCIDAD DE DISOLUCION 

l. Solvatc,ción con una solución
CE NaF-HCl 

CONDCC'I'IVI rn.D DEL CAIDR 

1. IYedicla CE la conducti v:i.dad 
térmica 

CALOR DE AIEORPCION 

1. Ni tréqeno, líquido, n-Heptano,
aqua benceno, cloroformo, cs2

EQUIPO NECESARIO 

Crornatégrafo de gases 

Cranatógrafo de gases 

Contador G8iger 

M2didor CE p .H. 

M2rrib:rana de equilibrio 

Espectrofotocolorfrnetro 

Columna cromatográfica pa
ra líquidos 

Cohnnna cromatográfica 

Espectrofotocolorírrctro 

Ca lorírretro de conducti vi
dad 

Mi croe-a J.orírrc tro 
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cc1
4

, etc. 

CUANI'ED DE GRUPOS OH 

De los diferentes métodos antes mencionados, el

método estandard o método de r.eferencia es el de adsorpción 

de nitrógeno a-195.S ºC. 

ADSORPCION DE VAPORES 

M§todo de peso directo 

Este mitodo fue desarrollado por S. Brunauer, P 

H. Emmett and E. Teller ( 1) quienes. determinaron la ecua--

ci6n de la isoterma de adsorpci6n. Esta ecuación resulta -

de la suposición que la superficie de la sílica está cuhier 

ta por una capa multimolecular del adsorbato. Para la de-

terminación de esta jcnterma se usa una balanza desarrolla

da por MacÍ3ai n-;_Bakr ( 2) la cual mide la masa de vapor absor 

bido a su temperatura de rocío. 

I,os vapores usados para la determinación del á.-

rea superficial han sido muchos, pero- el vapor de nitrógeno 

a -195.S ºC es el que se ha usado como referencia para todos 

los dem&s m§todos de determinación de área superficial 

(3,4). 

· ... -· 

.. .._..,.� . 
...... ,. ... . ...,._. 
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Asimismo la ecuación original de B.E.T. (1) ha 

sufrido modificaciones (5,6,7,8) que hacen que los resulta-

dos sean muy representativos del área real de la silicagel.· 

Con diferentes métodos de medida se obtienen dife 

rentes áreas, (9) _ quizás porque las diferentes sustancias -

"ven" áreas diferentes debido a la diferencia de su estruc

tura química. Sin embargo, se usan otras sustancias princi-· 

palrnente porque tienen condici.ones de determinación menos 

co�plicadas o menos drásticas que la del nitrógeno a bajas -

temperaturas. 

Cuando se quiere determinar áreas con un alta pr� 

cisión también se usan los gases nobles, tales corno: Arg6n-

(9,10,11, 12,13,14,61), Kriptón (15,19,61), Xenón (15,61) f

la ventaja de estos vapores es que la interacción química es 

mínima con la superficie de la sílica y se obtienen resulta

dos con rcproductibilidad excelente. 

Corno ya se dijo, el nitrógeno es el método base y 

el más investigado (8,9,10,ll,12,J.3,16,17,3,l5), la cin€tica 

de absorción del Nitrógeno fue estudiada por Tilenschi, Sil

viu (18). 

Cuando se usan otros gases la precisión es menor: 

n-Butano, O º C (10,11,16), 'I'etracloruro de Carbono, 40.9 °C

.. .;;-
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(20,21), Benceno, 25 °C (20,22,23), dióxido de Carbono 

-183 ºC (10,11), Propano 20° C (24), Metano (25,) Oxígeno

-183 °C (10,11,61) Di6xido de Azufre O º C (10,ll).

Todos estos vapores son usados con la balanza Mac 

Bain-Bakr ( 2) , que consiste de una· espiral de cuarzo, de c� 

yo extremo cuelga un platillo donde se pone la sílica. Se-

le hace pasar un vapor y se va midiendo el alargamient9 del 

resorte al mismo tiempo que la presión del sistema. 

Existe otra balanza, que fue desarrollada por Ba

rret, Birnie y Cohen (26), la cual consiste en un brazo lar 

go, de donde_ al final cuelga el platillo para la síliéa, és 

ta balanza tiene una precisi6n de 10-7 g. y una capacidad -

de .5 g. de sílica gel, fue usada para determinar áreas por 

medio de vapor de agua, a 30 ºC, dando resulta dos aproxima-

dos respecto al área determinada por el método B.E.T . 

.Método dinámico 

Es te rné todo, desarrollado por Ne lsen-Egge rtsen 

(27) consiste fundarnentaJrnente en acborher una mc,zcL1 d� ni

tr6geno y helio a la temperatura del nitróg0"ino líquülo, y -

después desadsorber el nitrógeno absorbido a una temperatu-

ra superior: el nitr6geno liberado se mide por conductivi-

dad térmica. El equipo usado es cfos cri to ( 2 7) o se puede--
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usar el Perkin-Elmer/Shell Sorptometer 212C. (28), o el 

fraccionador de vapor Perkin-Elmer modelo· 154 (57). Este -

método se recomienda para aplicaciones de rutina. Se han-

<�Gsúrrollado variacione� de este método como lr-1 determina-

ci6n de superficies desactivadas por agua (29), adsorpción

de Vapor de agua (30), para una mezcla de nitrógeno-hidróg� 

no ( 31) . 

,· Método volumétrico. 

---·· 

Este método consiste (32) en un aparato que se -\ 

describe, el cual primero es evacuado, después se llena con 

una cantidad de aire que es medido por medio de reómetro. -

El aire se filtra a través de la sflicagel y la presión se

analiza a diferentes tiempos. Los resultados obtenidos son 

inferiores a los del método de B.E.T. 

Cromatograff�Fase Gaseosa 

Consiste en hacer pasar una mezcla de un gas y un 

vapor, siendo este Gltimo absorbido en la columna de sílica 

gel. Se han usado (33) vapores como: benceno, heptano, 

ciclohexano, me ti lciclohexano, te tracloruro de carbono. El 

método de cálculo ha sido desarrollado con aplicación de la 

teoría cinética ("34), y por medición del área bajo la curva 

de adsorpción (35.) También se han.usado vapores de hidro-
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carburos 
c5_10, (36).

Serpinet (37) desarroll6 un método de determina--

-.__ióH de superficie por medio de cromatografía inversa. Es

tas determinaciones no están basadas en el área ocupada por 

un adsorbato volátil en una monocapa que es la variación 

cromatográfica al método de B.E.T., pero está basada en la 

medida del �rea de una fase estacionaria en monocapa p�r 

cromatografía inversa. 

Método radioactivo 

Es una variación del método de B.E.T. para la de

terminación del área específica, el cual usa el isótopo ra

dioactivo 85Kr. ( 25)

ADSORPCION DE IONES 

La base de este método es la reacción química en

tre la superficie de la sílica gel con los iones hidr6xilos 

( 3 8) 

:SiOH + OH- ---> :Siü + H20

Su determinación se efectúa en una solución de 

NaCl a 1 20%, a la que se le afia de Naüh O. 01 N desde un pH-
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4 a un pH 9, el volumen gastado del hidróxido de sodio se

correlaciona por medio de la fórmula empírica: 

S 32 V - 25 

donde S es la superfici� en m 2 /g. y V es el volumen consu

mido de NaOh. 

Se desarrolló otro m�todcr (28) que consiste en la 

absorpción negativa de un co-ión absorbido en la superficie 

de la sílicagel, el cual por su carga negativa es expulsado 

de la superficie, dado que esta tiene carga negativa. La

concentración del ión expedido, es medida por medio de una

membrana de equilibrio. 

ADSORPCION DE COLORANTES 

Este método consiste en añadir a la sílicagel un

colorante en solución, el cual es adsorbido por esta en una 

capa monomolecular, para la determinación de la superficie

se cuantea la cantidad de colorante adsorbi�o. Estos colo-

rantes van en solución con un solvente no polar el cual ge

neralmente es benceno, los colorantes usados han sido: ro

jo de metilo (39,40), azul de metileno (41,4 2 ), p-nitrofe--

nol (4 2 ,43), ácido azul 25 C.I. ( 4 3) •
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ADSORPCION DE LIQUIDOS 

El método consiste en absorber de una solución de 

� líquidos, uno de ellos. Cuanteando la cantidad que se 

adsorbió de uno de ellos y conoclendo el área transversal -

de la molécula del líquido adsorbido se puede calcular así-

el área del silicagel, un tratamiento teórico ha sido dado-

por Eltekov (58). Los métodos de cuanteo son los que difie 

ren en este caso y se utilizan técnicas cromatográficas, re 

fractómetros, etc. 

Los pares de líquidos que se han usado son: áci-

do acético-tolueno (44), alcohol metílico-benceno (45,62, -

63), alcohol etílico-benceno (46,60), nitrofenoles-clorofor 

mo (47), alcohol etílico-tetracloruro de carbono (60). 

Cuando se usaron líquidos parcialmente miscibles, 

tales como alcohol b11+-í_lico-agua ( 46) se obtuvo una isoter-

ma de adsorpción del tipo I de la clasificación de Brunauer 

( 1 7) 

VELOCIDAD DE DISOLUCION 

Este método, desarrollado por Katslm1ir Gato (56)-

da una estimación de la superficie de la sílica, y con.sis-

te en determinar lél velocidad de disolución de partículas -

.. --....--,-
. ..p.,_.,._,_. 
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en solución de NaF-HCl, y esta velocidad se determinó aña--

-diendo a la solución molibdato de amonio y leyendo la con--

centración en un espectrofotocolorímetro.

CONDUCTIVIDAD DE CALOR 

Método desarrollado por Kistler (48), que consis-

te en medir la velocidad de transmisión de calor de J.a síli 

ca a baja presión. 

CALOR DE ADSORBCION 

Consiste en medir el calor desarrollado al absor-

berse el vapor sobre la silicagel, y para ello se usa un mi 

crocalorímetro de flujo (49). 

También existen t�cnicas para medir el área supeE 

ficiaJ. a partir del (",.,lor de inmersi6n de la silicagel en -

nitrógeno líquido (50,51), en agua (46,52,59) en benceno, -

c loroformo, disulfuro de carbono, tetracloruro de carbono,-

e te . ( 5 3 , 5 4) . 

DETERMINACION DE LOS GRUPOS OH QUE CUBREN LJ\ SU 

PERFICIE 

Consiste en cuantear los grupos OH sobre la supeE 
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ficie, los cuales se relacionan directamente con el área 

superficial de la silicagel (55). 

ANALISIS CRITICO DE ALGUNOS DE LOS METODOS MEN CIO 

NADOS: 

�IBTODO DE PESO DIRECTO 

Este método se le conoce corno método de B.E.T. 

(1). El equipo necesario para la aplicación de este método-

es una balanza MacBain-Bakr (2) la cual es costosa, de man� , 

'--� jo delicado, y requiere un operador entrenado para manejar--

la. 

La preparaci6n de la muestra incluye un secado y-

desgasificado de la misma; el tiempo empleado para cada de-

terminación es alto principalmente por la manipulación del-

equipo. 
---· 

Si se usa nitrógeno, se debe disponer en forma lf 

guida, con lo cual no todos los laboratorios pueden contar. 

La ventaja de es te método es que es ia referencia 

de los demás, cuando se usa nitrógeno a -195.B º C. 

/ 

--- --------
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METODO DINAMICO 

El f'.')llipo necesario (27,28,57) es costoso,· sin em 

-�aryo esta técnica si rec6mienda como método de rutina par

la facilidad de determinación dél área superficial.

El tiempo aproximado para la determinaci6n es de-

8 minutos y las muestras hay que secarlas y desgasificarlas. 

CROMATOGRAFIA FASE GASEOSA 

Esta técnica es aplicable generalmente en los la

bora torios dado que la sí lica se usa como empaque en las co 

lumnas cromatográficas, y ya se cuenta con el equipo necesa 

rio. En este caso lo que cambia es la mezcla de vapor-gas

a usar y el método de detecci6n de la cantidad de vapor ad

sorbido por la la si licage 1. Este método es rápido . 

ME'.rüDO RADIOACTIVO 

La ventaja de este método es que lu cantidad de 

krpton 85 adsorbida puede ser medido con rapido. z y presi---

ción, usando un contador G.M. 

La desventaja es que no todos los labora torios 

pueden contar con este gas, y generalmente no se cuenta con 

_; __ """'-· 
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el equipo necesario para la detección. 

ADSORPCION DE IOHES 

Este es el método que más eficacia presenta para

la determinaci6n de la superficie, dado que el equipo no es 

caro y su manipulación es sencilla. 

El equipo consiste de un pH metro con electrodo -

de vidrio de alto pH (Beckman tipo E) y electrodo de calo-

mel, material de vidrio de laboratorio, y como reactivos 

hidróxido de sodio. O 1 N Cloruro de sodio ( r. a.) y ácido 

clorhídrico. 

Su tiempo de determinaci6n es de aprC?ximadamente-

15 min. y sus resultados son altamente coincidentes a los -

obtenidos por el método de B.E.T. 

Una ventaja adicional es que se pueden determinar 

superficies tanto de soluciones coloidales, de geles y de -

silicagel 3n polvo, dado que para la determinación del área 

por este método no es necesario secar la muestra ( 38) . 

METODO COLORIMETRICO 

El equipo necesario para la aplicaci6n de esta 
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técnica es de un espectrofotocoloríme tro, una ul tracentrí-

fuga a 20,000 r.p.m. (42). 

La preparación de la muestra incluye secarla a 

llO º C, durante 7 hrs. ( 39). La determinación en sí es rápi 

da lo que lo hace de un método de rutina, teniendo la des-

ventaja del tiempo de preparación de la muestra y del tiem

po de adsorpción del colorante que es de dos horas. 

Est e método se adapta a los laboratorios que cuen 

t�n con el equipo antes mencionado. 

El área obtenida es inferior a la obtenida por el 

método de B.E.T. 

ADSORPCION DE LIQUIDOS 

Este método es un método crc,ma tográf,ico, que al

igual que la cromatografía en fase gaseosa ya cuentan los -

laboratorios para cromatografía en fase gaseosa ya cuentan·

los laboratorios para cromatografía en fase líquida. 

Este método requiere un bromatógrafo líquido-lí-

quido, lo que cambia en este método a 1 igual que en e 1 mé t� 

do de cromatografía en fase gas es el método de detección -

y solución de líquidos a usar. 

-�
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4.- EL METODO DE TITULACION CON 

HIDROXIDO DE SODIO 

Traducido de Geqrge w. Sears: 

.... Las cantidades de alc_ali que reaccionan bajo -

condiciones controladas con varias muestras de silicagel co-

loidal se midieron y se estableció empiricamente su relación 

con la superficie específica de las muestras, conocida por

absorpción de nigrógeno. Esta relación o vale solamente para 

soluciones coloidales sino tambi§n para geles y para polvos- , 

de silica . 

... La relación entre el volumen de la solución de -

hidróxido de sodio y la superficie específica, determinada -

por el m�todo de nitrógeno es: 

S = 3 2 V - 2 5. 

S es la superficie específica en m 2 por gr y V es el volumen

de hidróxido de sodio en mililitros 0,100 N para una mue�tra 

de 1,5 gr de silica ..... 

Bibliografía: George W. Sears, Jr. 

Analytic Chemistry Vol. 2 8, -N. 12 Dic. 1965. 

�---·- -., 
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Parte Experimental y Conclusiones 

Se emple6 un pH-metro Sargent-Welch, modelo pBL con 

�lectrodo de vidrio, agitador magnético y termómetro de gra

duación en O.Ol º C. 

La operación completa desde muestra de silicagel se 

ca hasta cálculo de la superfície específica se realizó en -

rutina de quince minutos y facilit6 la fijación de los pará

metros del nuevo proceso de elaboraci6n de la silicagel. 

Se acampana foto del equipo de medición. 

A continua�ión se comparan las medidas por nitróge

no líquido y por rojo de netilo que tardan días enteros. 

·-- ··;:
---,..

� 
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AÑO 
----

SUPERFICIE 
MUESTRA CON 1HTROGE NO 

HS CON MZ\I..J...A. . 20 O 

H2 CON M2\LLA 200 

1 H6 CON MALIA 200 
11 11 11 

1 
11 " 11 

11 11 11 

Hr CON MAILA 200 
1 QP 15 
1 

QP 10 
11 

H5 CON MALLA 200 1 

H5 SIN MALLA 1
:78-1 

·
1

78- 2

1 
78-3

1 78-4

78-5

78-6

78-7

78-8

78-9

78-10

M 3 S 1 

1 
.J:,. 

K.·3 s· . I' . 

)· 

2 335 . 24 m /gr 

318.72 m2/gr 
2 

294.82 m /gr 
11 

" 

11 

2 
254.55 m /gr 

2 348.68 m /gr 
2 233.46 m /gr 

11 

2 363 .67 m /gr 

389 .33 m2 /gr 

1) 

2)

3) 
4) 

1) 

2) 

¡\) 
!t

2) 

-

SUPERFICIE 
TITULACION 

1 

1 
2 323.80 m /qr 1 
2 

1 
304 .60 m /qr 

2 327 .00 m /gr 
1 2 349. 40 rn /gr 
1 

2 
344 .60 rn /gr 

1 333. 40 m2 /gr 

248.60 m2 /gr 
2 330 .20 m /gr 
2 

283.80 m /gr 
2 

282.20 rn /gr 
2 391.00 m /gr 
2 

400 .00 m /gr 

2 512.0 ·m /gr 
. . . 2 -

570 /2 m /gr 

PROMEDIOS SUP. 
TITULACION 

32 3. 80 m2 /gr 
2 304 .60 m /gr 

2 

338.60 m /gr 

248.60 rn2/gr 
2 330. 20 m /gr 

2 
283 .00 m /gr 

2 391.00 m /gr 
2 400 .60 m /gr 

! 2 362. 2 ) m /gr
2 378. 20 m /gr 
2 410.20 m /gr 
2 407 .00 m /gr 
2 496 .60 m /gr 

461. 40 m2 /gr 
2 509.40 m /gr 

483 .80. m2 /gr 

354.2 2 m /gr

482.2
2 ,m /gr 

\ 

541 . .1 2 
m /gr .. 

? .  

DIF. NUMERICA 
DE LOS 2 METODOS 

- 11.40

- 14 .12

43.78 
- 5.95

- 18.48

49 .54

27.33

10.67

1 
' 

1 

" 1 

1 

1 

' 1 

1 

1 
' 

1 

1 



SEGUN FORMULA ( 1) 

SUPERFICIE 

ROJO DE METILO 

272.89 2 rn /gr 

237.25 2 rn /gr 

2 212.30 rn /gr
2 202.63 m /gr

2 266.76 rn /gr
2 219.78 m /gr

NOTA 

SEGUN EORMUIA (2) 

SUPERFICIE 

ROJO DE r,,T.ETILO 

307.75 2 m /gr 

302.20 2 m /gr 

2 276.77 rn /gr
2 306.20 m /gr

2 345.64 rn /gr 
2 375.47 rn /gr 

43 

1 

SUPERFTCIE 

REFRACTOMETRO 

d 

e 

b 

l k 

1 �
l 

I j 

FORMULA (1) 
, 1 m 

Sd = gr colorante adsorbido x 116 x lo-20x N ºAVOS3l. 
1 

n
gr si li ca gel empleados x peso molecular rojo 

I r 
FORMULA ( 2) Seri = gr colorante adsorbido x 155 x 10-20x N ºAVOS.A.

gr sj.li ca gel empleados x peso molecular rojo
tl 

·' 
\ 

.lt 
'Í I 

o 

s 

p 

g 

• 
. (¡ 

' ;· . 

; 

. 
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e 

1 
I e 

a 



-;-�- . 

---

44 

Agradezco _al Centro de Investigación 

de Materiales de la U.N.A.M. el ha-

berme permitido hacer uso de sus ins 

talacionés y servicios para la reali 

zación de este trabajo y a la 

U.N.A.M. misma por la beca que me 

otorgó durante su desarrollo. 

Agradezco al Ing. Goldis por la par

ticipación en el Proyecto Silicagel. 

Agradezco al M. en C. Domingo Alar-

eón por la dirección de esta tesis_. 

Agradezco a los Sres. Ing. N. Flores 

C. Ing. Carlos L6pez S. y Osear

r,omezdaza por la ejecución de los di 

ferentPc: métodos de medición de su-·

perficie. 


	Portada
	Contenido
	1. Introducción
	2. Parte Teórica.
	3. Métodos para la Determinación de la Superficie Específica de la Silicagel.
	4. El Método de Titulación con Hidróxido Sodio.



