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RESULTADOS Y ANALISIS N

Las micas (Na,[Si;Al,]MgsO,,F,.XH,0)

Sintesis Na-2-mica ‘ 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 sintéticas expandibles de alta carga
LALLM L (Na-2-mica) presentan una estructura
Tetraédrica SREBE (1,200 nm) i de filosilicato laminar tipo 2:1. La carga
Octaédrica | Na-2-mica (SiO,)) ‘ laminar debido a la sustitucion
. neto Jot, Jo Tetraedrica © 6000 - . isomorfica es de 2 cationes de sodio por
1.2nm & ?'; 0:.( Aoy ® Cationes Hidratados % ' . celda unidad. La Na-2-m|ca} tiene una , N |
¢ . 0 © 4000 - - . elevada capacidad de intercambio El método de pilarizacién ha sido
@ . - = . cationico  (CIC) teorica de 247 ampliamente utilizado para mejorar
L 5000 |- E s 8 3 meq/100g de mica, alta capacidad de la estabilidad quimica y  las
= e |1 Zec S hidratacion y expansion?. propiedades texturales de los

=h

filosilicatos tipo 2:1, puesto que se
logra aumentar el area superficial,
Incrementar y mejorar la uniformidad
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Figura 1. Na-2-mica (C O Sodio;@» Agua). T T T T I

8000 | | d,,(1,200 nm) Na-2-mica (M,S) - de la porosidad, asi como mayor
- 74+ - . £ accesibilidad a los sitios fuertemente
Intercal aclon con (AI 13) o 6000 |- - METODOLOGIA acidos de la region interlaminar?.
20 AI 7+ / - = I ] Sintesis de Na-2-mica3 Esto hace interesante estudiar la
( m eq ( 13 g mi Ca) & 4000 L _ i expansibilidad de las micas por
O E Al(NO3);*9H,0 | MEZCLAR AGITAR S .
T : = A POR UNA pilarizacion, aun cuando la alta
| B —_ R —_ = = T -7 7 "
L J— E - S E E < Mg(NO,),*6H,0 |[EN ETANOL| HORA tension electrostatica entre sus
- s : ¥ 2 - - A% ¥
5 10 15 20 25 30 = e i < c ¥ S laminas dificulta enormemente la
~ e ~ = @ . I . - 5
T T I T T T I T T T - _025’ g 1:;‘-:i o' - - S|02 4
— 3000 | N e 000G - ; \JK A LU0 (e AGITAR = estabilizacion de la forma pilarizada.
E T i— pe
@ _ L_I E Y AGITACION POR 3 1 M.S ADICIONAR -
o - = ' e 5 10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 .
= r 2 + SECAR GEL 20 meq (Al,;)7*/g mica
@ 1000 F < - "26 100°C/12 H ADICIONAR
o , USPENSION 2% p/v
= S - . . L . DE AGATA  |475°C/12H| MEZCLAR y
0 Figura 2. Difractogramas Na-2-mica, sintetizada a partir de dos AGUA 24 HORAS| EN AGUA DESTILADA
1000 J T A S S S RS — e . ., CALCINAR 900°C/12H
[ 14140m ] precursores de silicio. b: Segunda capa de hidratacion 1,364 nm;
© Al-2-mica ' ' 0. - : : LAVAR LAVAR CON ADICIONAR
© 4000 - (1,210 ) - c: cristobalita- SiO, ; f: Forsterita (Mg,SiO,). ELMinaR ISR Do
:3 3000 |- | - CLORUROS | SOLUCIONNaCl| gorico 4% | 7 ¢ minar | PEIAR | acitar N Tléggfil\#é?'z?)'\'
© i € EN - 20meq
D 2000 |- £ @ REPOSO |2 HORAS (Al;5)7*/g mica
= I 3 S iy :
o 1000 | _jU S, Ny — Intercalacién con Lit* y (Al,;)”* SQOBREN SIS
- 3 o . - < .
— 0 A e ettt P i /\E _ @ %’ @ - 4 ..:?";.:.:{? ...:‘,w- (20 meq (A|13)7+/g mica CENTRIFUGAR HASTA SECAR DRX
20000 Il 4 4y E— CONDUCTIVIDAD DEL |\ |  EAA
S B E— =, 288 EEEy AGUAINICIAL DE LAVADO
© N a_ _mlca N igomérica —
- 15000 _I / . ~ : ' Na-2-MICA CALCINAR
= ] : A2l Na-2-mica ¥ AGITAR | REPETIR LAVAR MORTERO | MOLER | g49ec pOR
O N . Intercalada - CICLO 3 DE AGATA
& 10000 i : | — — SOLUCION DE | g 1i0rAS| VECES MAS 2 HORAS
= I : S TRl gl L %LL_I_: Y Sa. LITIO
o o ™ o . e I
& 5000 - 2 S, - e Izl - - - ELIMINAR
= I <> 2] <2282 . 10 veces la CIC SECAR
0 . ~ A .
1 \ | : | | . | . Xat-Boilos Na-2-mica Mica colapsada tedrica (?47 T° AMBIENTE CLORUROS
5 10 15 20 25 30 meqg/g mica) -
°20 Figura 4. Preparacion de material intercalado con el cation Keggin .- .
o . o M iz . PROCEDIMIENT
(Al;5)*" y calcinado a 500 °C.(C>Sodio; ¥ Catién Keggin; @ Agua). NTERCALACION CON

(Al ;3)™" 20 meq (Al,3)"*/g mica
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Figura 3. Difractogramas Na-2-mica, Al-2-mica

(intercalada con el cation Keggin (Al;3)*") y Al-2-mica 6000 |
calcinada a 500°C . _ _AlLi-2-mica/500°C |
4000 |-

d,,(0,972 nm)

Intercambio con Litio e Intercalacién con (Al,,)7* (20 meq (Al,.)”* / g mica) | LA o

0k — — -
30000 | 1 | 1 | 1 | 1
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CONCLUSIONES aElEd: |0 S L. B a S e T ]
TaELTL: wWel el S BB T 10000 - | 000 7

Después de estudiar la fase hidratada de la mica (espaciado basal 1,2 S — P 0N : UL
nm) empleando dos precursores diferentes de silicio: la silice amorfa RRCHESERIEE PSSO Al-2-mica Li-2-mica 0 ——J -~
(Si10,>99,9 % de pureza) y a partir de metiltrietoxisilano (C,H;303SI, 95 S /Q) - 20000 | - | - ! - ! - !
% de pureza), se encontré que la fuente de silicio no es una limitante — . fy4{1:200.0m) -
seria para obtener la fase Na-2-mica completamente hidratada y que e e == 15000 | LM. -
en ambos casos se obtuvo mayoritariamente la fase cristalina deseada . oan. -
(DRX). Sin embargo, el tipo de precursor de silicio influyé sobre la p ¥ 10000 - £
presencia de otras fases como la Forsterita, siendo el Mica Colapsada I £ S
metiltrietoxisilano méas adecuado en la sintesis de la Na-2-mica via sol- RO = g 5
gel. 0 —-—t—'—’.L t I f. 1 e - N

Figura 5. Preparaciéon de material intercambiado con Li*! e intercalado

En cuanto a la incorporacion de pilares de aluminio (Al,5)* en el : 2 : +7 - o . o .
espacio interlaminar de la Na-2-mica, se encontrO que aungue con e.l caﬂon_l_(eggln (AI13) y calcinado a 500 °C ( O Sodio; @ Cation
Keggin; @ Litio ; @ Agua).

aparentemente se logra la intercalacion de algunas capas de la mica
(evidenciado por el desplazamiento de la senal d,,, desde 1,2 nm

hasta 1,4 nm aprox.), otras permanecieron en su estado Inicial, : . . . .
Prox. ’ Figura 6. Difractogramas Na-2-mica, AlLi-2-mica

posiblemente por la fuerte tension electrostatica entre las laminas del _ ., _ +7 )
aluminosilicato. Sin embargo, se debe notar que la expansion (intercalada con el cation Keggin (Alj3)*") y AlLI-2-

alcanzada fue mucho menor a la tipica sobre esmectitas de menor mica calcinada a 500°C .
carga (~1,8-2,0 nm), lo que sugiere que el polication experimentd una

importante desagregacion durante la etapa de intercalacion. La AGRADECIMIENTOS BIBLIOGRAFIA

homoionizacion previa con Li favorecid un mayor intercambio con el
polication de Al, gracias a su mayor radio de hidratacion.
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