Desarrollo de materiales porosos
Development of porous materials
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Introduccion:

Recientemente se ha incrementado el interés en el uso de materiales cerdmicos en
procesos de adsorcion. Sin embargo, son utilizados principalmente en forma de particula,
lo cual conlleva ciertas desventajas, como la formacion de aglomerados, pérdida de area
superficial y de sitios activos disponibles. Los aspectos negativos dificultan la
recuperacion posterior del material, haciendo necesarios equipos de separacion
adicionales. Por esta razon se ha generado interés en realizar modificaciones a los
materiales ceramicos, como utilizar materiales como soporte de forma esférico o
estructuras fibrilares ceramicas. En el presente trabajo se describe la metodologia para la
obtencion de fibras de alimina y de hidroxiapatita-silice por medio del proceso sol-gel y
la técnica de electrohilado y una técnica para la produccion de esferas ceramicas de
alimina con recubierta de hidroxiapatita.

Metodologia

Obtencion de fibras de alimina: Las soluciones precursoras utilizadas para la obtencion
de fibras de alimina fueron preparadas por el proceso sol-gel. Primero, se prepard una
solucion de polivinilpirrolidona al 12%, utilizando agua desionizada y etanol como
solventes. Después fue agregada una cantidad determinada de nitrato de aluminio
nonahidratado como precursor ceramico. Ademas, fue preparada una solucion del
copolimero Pluronic 127 en etanol, y mezclada con la solucion anterior hasta obtener un
producto homogéneo. El hidroxido de amonio ha sido empleado en estudios previos para
producir la hidroélisis forzada de sales de aluminio y acelerar la generacién de coloides de
hidroxidos del aluminio. La formacion de hidréxidos como boehmita y gibbsita es
necesaria para la obtencién de soluciones precursoras de alumina por el proceso sol-gel.
Las soluciones preparadas fueron transferidas a jeringas de vidrio con aguja de acero y
se colocaron en una bomba de inyeccion. El proceso de electrohilado se realizd, utilizando
diferentes valores de Voltaje (kV), Flujo de alimentacion (uL/min) y Distancia de la aguja
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al colector (cm). También se registraron los valores ambientales de temperatura (°C) y
humedad relativa (%).

Obtencidn de esferas de alumina: La solucién gelificante de BaCl2 0.6 M se prepard
pesando 49.9 g de BaCl2 y se agregaron en un matraz aforado de 500 mL. Posteriormente
el matraz se llen6 con agua destilada hasta la linea de aforo, se prosiguio a mezclar por
agitacion manual hasta disolver por completo el BaCl2 obteniendo una solucion
homogénea. El alginato de sodio al 10% se prepara, agregando 25 g de alginato de sodio
en 250 mL de agua destilada. La mezcla se coloco en un vaso de precipitados y se disolvio
por agitacion magnética hasta obtener una solucion homogénea y sin grumos. EI PVA al
al 7% se prepar0 disolviendo 19.75 g de PVA en 250 mL de agua destilada. Se coloco a
agitacion magnética a una temperatura de 60 °C hasta su homogenizacion. La pasta se
prepar6 agregando 2% de alginato de sodio al 10%, 2% de PVA al 7%, 60% de alimina
y 36% de agua destilada en un vaso de precipitados, esto se llevd a agitacion magnética
hasta obtener una pasta blanca homogénea. La pasta se coloco en jeringas de 5 mL
adaptadas con una aguja de 0.71 mm de didmetro. Posteriormente se agregd la solucién
gelificante en un vaso de precipitados, luego se colocd la jeriga con la pasta de manera
vertical sobre la solucion gelificante a una distancia de 2 cm y se procedi6 a gotear la
pasta lentamente para formar las esferas. Finalmente, las esferas se retirararon del vaso
de precipitados para colocarlas en un tubo Falcon con 10 mL de solucién gelificante y se
dejaron envejecer por 1 dia. Luego del envejecimiento las esferas se secaron en la estufa
a 100 °C por 2 h, posterior a esto, se colocaron en la mufla a 800 °C (5 °C / min) por 2 h,
finalmente se sinterizaron a 1600 °C (5 °C / min) por 2 h. La morfologia y el didmetro
promedio de las fibras y esferas en verde obtenidas, asi como de las muestras tratadas
térmicamente, fueron determinados por medio de microscopia electronica de barrido La
técnica de Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier fue utilizada para
identificar las bandas vibracionales caracteristicas de enlaces y grupos funcionales de las
especies presentes en las fibras en verde y en las muestras tratadas térmicamente a 800 y
1600°C. La técnica de difraccion de rayos X fue utilizada para identificar las fases
cristalinas presentes en las muestras en verde y en las tratadas térmicamente (800 y
1600°C). La evolucidn térmica desde las fibras en verde hasta obtener un material ceramico
denso fue determinada por medio de las técnicas de Analisis térmico.

Resultados

El didmetro promedio de las fibras en verde fue de 400+100 nm para las fibras de alimina
y 250+65 nm para las fibras de hidroxiapatita-silice. Las fibras de alumina preparadas
con una mayor relacion molar de nitrato de aluminio son mas estables y mantuvieron su
morfologia. EI diametro promedio de las fibras tratadas térmicamente es de 153+39 nm.
Las fibras de alumina con la mayor relacion molar tratadas a 800°C (S6 800) estan
conformadas por y-Al203, mientras que las fibras tratadas a 1600°C (S6 1600) se
componen de o-Al203 (Figura la). Las esferas que se obtuvieron cuentan con un
diametro aproximado de 2mm, con superficie irregular y particulas entrelazadas luego del
proceso de sinterizacion. Las nanoparticulas de plata fueron agregadas por medio de la
técnica de electrodeposicion, luego de la electrodeposicion las esferas se tornaron a un
color grisaceo, con lo que se demostro la deposicion de las nanoparticulas de plata sobre
la superficie de las particulas de alimina (Figura 1b).
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Figura 1. Fibras de SiO2-HA y b) Esferas de alimina.
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