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Abstract

La silice precipitada es un producto que se ha
obtenido  tradicionalmente en un  reactor
discontinuo. Se propone la modificacién del este
sistema mediante la implementacion de dos
reactores consecutivos cuyo caracter mas versatil
hace posible la modificacién de un mayor nimero
de variables de precipitacion para definir el
producto final.

Introduccion

La silice precipitada es un producto ampliamente
utilizado en diferentes industrias como neumaticos,
piezas de caucho, farmacia o alimentaciéon animal
debido a sus caracteristicas de porosidad vy
adsorcion [1].

En este trabajo se pretende modificar el proceso
tradicional de produccion de silice precipitada
implementando un sistema de dos reactores
consecutivos. Mediante éste se estudia el efecto de
las variables de precipitacion, con el objetivo de
obtener un producto cuya estructura presente alta
porosidad y capacidad de adsorcion [2].

La reaccién de formacidn de silice precipitada por
via humeda parte de la mezcla de silicato de sodio y
acido sulfarico (Reaccion 1). Durante ésta se
produce la formacion del &cido silicico y su
polimerizacion para formar particulas primarias [3].

r-8i0>»Na20 + H2804 —r-SiO2 + Na2SO+ + H:0 (R.1)

Las particulas formadas evolucionan hacia
diferentes productos en funcion de las condiciones
de operacion. A bajas concentraciones de silice y
sodio en el medio (~ 20 g SiO2/L y < 0,2 mol
Na‘’/L) y pH > 7 se produce el crecimiento de las
particulas en forma de un sol de silice. Cuando estas
concentraciones aumentan hasta un valor critico, se
produce la agregacion en grupos de particulas que
precipitan [4]. Esta agregacion sucede por

gelificacion si se trabaja a pH< 7 o por floculacion
si se trabaja a pH= 7- 10, actuando en esta Ultima el
ion sodio como agente floculante.

Experimental

Como reactivos se utiliza silicato de sodio
(3,39-Si0,-Na,0) de concentracion 40, 60 y 160
g/L vy acido sulfarico (H,SO,4) de concentracién 19,
38y 76 g/L. Estos se adicionan al primer reactor (de
3 L de capacidad) en el que se genera el sol de silice
durante 18 min. Tras esto, el sol que se va formando
se adiciona sobre el segundo reactor (de 9 L de
capacidad) durante 120 min, en los cuales se
produce el crecimiento y la evolucion de la silice
precipitada. Posteriormente se detiene la adicion del
sol de silice y se adiciona silicato de sodio (160 g/L)
y &cido sulfurico (76 g/L) para enriquecer el medio
en silice.

El producto final obtenido se caracteriza mediante
isotermas de adsorcion de N, (area BET y tamafio
de particula), porosimetria de mercurio (tamafio y
volumen de poros) y adsorcion de dioctil adipato
(capacidad de adsorcion).

Resultados y discusion

Se ha estudiado el efecto que tiene, sobre el
producto final, la concentracion de silice adicionada
al primer reactor, la concentracion inicial de Na* en
el segundo reactor, el pH en la formacién del sol, el
pH en el segundo reactor y el tiempo de crecimiento
del sol. La caracterizacion de los productos se
presenta en la Tabla 1. Estos se muestran a través de
las imagenes TEM en la Figura 1.

Efecto de la concentracién de SiO,

Al trabajar con mayor concentracion (60 g SiO,/L),
en el primer reactor se produce la gelificacion, por
lo cual al segundo reactor se adiciona un gel, en
lugar de un sol de silice. Como resultado, las
particulas obtenidas poseen gran distribucion de
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tamafios de particula (Figura 1-A) y al agregarse
forman una estructura con menor volumen de poroy
menor capacidad de adsorcion, comparada con la
obtenida al trabajar con menor concentracion
(Figura 1-B).

Efecto de la concentracion inicial de Na*

Al partir de un lecho inicial con carga ionica en el
segundo reactor (0,4 mol Na‘/L) se favorece la
agregacion de las particulas frente al crecimiento
(Figura 1-C), obteniéndose particulas generalmente
menores que con 0 mol Na’/L (Figura 1-D). La
estructura porosa gue se forma, como resultado de la
agregacién, presenta menor volumen de poros y
menor capacidad de adsorcion.

Efecto del pH en la formacion del sol

El pH en el primer reactor no afecta a la formacion
de las particulas del sol de silice en el rango
estudiado, pH= 8 (Figura 1-E) y pH= 9 (Figura 1-
A). Estas particulas, que poseen tamafios similares
en ambos casos, se agregan en el segundo reactor
obteniéndose una estructura porosa final con
volumen de poros y capacidad de adsorcién similar.

Efecto del pH en el segundo reactor

En el segundo reactor el pH tiene efecto sobre la
precipitacion. Al trabajar a pH= 7 (Figura 1-D) el
medio de reaccién es menos estable respecto a la
agregacién que cuando se trabaja a pH= 8 (Figura 1-
C). Esta disminucion en la estabilidad del sistema
hace que se produzcan mas interacciones entre las
particulas de silice y que por tanto se favorezca su
agregacion, obteniéndose particulas de menor
tamafio y formé&ndose una estructura porosa que
presenta mayor volumen de poros y capacidad de
adsorcion.

Efecto del tiempo de crecimiento del sol

Se estudia el efecto del tiempo de crecimiento del
sol, para 0 y 30 min, de forma independiente para
dos concentraciones iénicas (0 y 0,4 mol Na*/l) en
el segundo reactor, ya que se conoce gue ésta afecta
al proceso de precipitacion [5].

Cuando se trabaja sin carga ionica inicial en el
segundo reactor un mayor tiempo de crecimiento del

sol proporciona mayor distribucion de tamafios de
particula (Figura 1-F), que al agregarse forman una
estructura de menor volumen de poros y menor
adsorciéon que cuando no se tiene este crecimiento
adicional (Figura 1-C).

Cuando se tiene carga idnica inicial, mayores
tiempos de crecimiento resultan en particulas y
estructura porosa similares pero que proporciona
menor adsorcion.

Conclusiones

Se ha adaptado un sistema de precipitacion
tradicional a un sistema novedoso de produccion
mediante dos reactores. El sistema actual presenta
una mayor versatilidad, lo que permite definir las
caracteristicas finales del producto en funcién de las
variables de proceso.

Como resultado del estudio de variables se ha
obtenido que la concentracion de silice adicionada
al primer reactor, la presencia de carga ionica inicial
en el segundo reactor, el pH en éste y el tiempo de
crecimiento del sol afectan de forma directa a la
estructura porosa que se obtiene, su aumento
disminuye el volumen de poros y la capacidad de
adsorcion que presenta la silice. A su vez, se ha
obtenido que el pH no afecta a la formacion del sol
de silice en el primer reactor en el rango estudiado.
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Tabla 1. Caracterizacion de la silice precipitada obtenida como producto final.

. p . Capacidad de
Variable Area BET Diametro de Volumen de poros .,
estudiada Valor (m?g) articula (nm) < 1um emg) adsorcion de DOA

° P H J (cm®/100 g)
Concentracion 40g/L 183,1 16,4 1,90 2164
de Sio, 60 g/L 178,5 16,8 1,66 188.8
Concentracion 0 mol/L 123,5 24,3 1,83 211,0
de Na+ 0,4 mol/L 140’8 21,3 1’67 178,4
pHen la 8 178.5 16,8 1,90 215,0
formacion del sol 9 183.1 16.4 190 9164
pH en el segundo ! 1785 16,8 1,90 2150
reactor 8 140.8 21,3 1,67 178.4
Tiempo de 0 min 123,5 24,3 1,83 2110
crecimiento del )
30 min 108,0 27,8 1,71 175,8

sol (sin sales)
Tiempo de 0 min 183,1 16,4 1,90 216,4
crecimiento del
sol (con sales)

30 min 187.0 16,0 1,90 190,1

Figura 1. Imagenes TEM obtenidas para el producto final de precipitacion.
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