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Se modificaron materiales del tipo SBA-15 con cloruro ferroso por impregnaciéon himeda. Luego
se estudio la influencia des su posterior calcinacién en mufla con atmosfera de aire y bajo flujo de
N,. Sus caracteristicas estructurales y fisicoquimicas se estudiaron por DRX, isotermas de
adsorcién de N,. Mientras que sus propiedades magnéticas se evaluaron midiendo sus ciclos de
magnetizacion y curvas FC-ZFC. Los resultados indican que tanto el tamafio como la naturaleza de
las nanoespecies formadas varian segun la atmosfera utilizada y por ende sus propiedades se
vieron drasticamente modificadas.

Los materiales mesoporosos ordenados del tipo SBA-15 (Santa Barbara Amorphus) de
alta regularidad estructural, se obtuvieron por primera vez en los afios 90. Estos
materiales mesoporosos siliceos no tienen actividades intrinsecas suficientes. Respecto a
esto, se ha encontrado que se pueden implantar iones metdlicos en la matriz de silice por
diferentes métodos de sintesis extendiendo el campo de aplicacion. En base a lo
planteado, se sintetizé SBA-15 siguiendo el método descripto en la literatura empleando
el surfactante Pluronic P123 como agente moldeante en condiciones acidas [1]. Luego, el
mismo fue modificado por el método de impregnaciéon himeda [2] con una carga tedrica
correspondiente a 10%p/p de Fe utilizando cloruro férroso tetrahidratado (FeCl,.4H,0)
como precursor metdlico y etanol como solvente. Posteriormente el sélido fue separado
en dos alicuotas, la primera fue calcinada en aire a 350 °C durante 3 h y la segunda en
atmosfera de N, a 500°C por 6 h. Los materiales se denominaron Fe/SBA-Aire y Fe/SBA-
N, en ese orden.

En la Figura 1 se muestra las isotermas de adsorcién-desorcion de N, del soporte de
silice SBA-15 puro y de los materiales soportados Fe/SBA-Aire y Fe/SBA-N,. Dichas
isotermas son de tipo IV con un ciclo de histéresis tipo H1 caracteristico de materiales
mesoporosos que presentan mesoporos cilindricos de tamafios de poro bien definidos, lo
cual indicaria que los catalizadores mantienen el ordenamiento de la mesoestructura
luego de la impregnacion.
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Figura 1: Isotermas de adsorcion-desorcion de N, de las muestras sintetizadas

En la Tabla 1 se muestran los resultados de las propiedades texturales de los
materiales, donde se evidencia una disminucion de la superficie especifica del ~25% en
el caso de la muestra calcinada en aire y de ~44% para la muestra calcinada en
atmosfera de N,. Esta disminucién del area estaria relacionada a la presencia de
nanoparticulas de O6xido que se estarian depositando dentro de los mesocanales del
material, o en la superficie externa, provocando obstrucciones que impiden el acceso a la
porosidad y generan un bloqueo de poros.

A a b , _DP c d
muestras (mife) (e MEmode ¥y oepsp
SBA-15 839 6.4 9.4 1.01
Fe/SBA-Aire 629 6.0 8.3 0.71 9.7
Fe/SBA-N2 470 6.4 8.0 0.64 9.9

aMétodo BET, "Diametro de poro promedio por BJH, “Volumen Total de Poro por BJH, “Método de Fenaltrolina.
Tabla 1. Propiedades estructurales de las muestras sintetizadas

En la Figura 2 se exponen los patrones DRX a alto angulo de todas muestras
modificadas observandose en el caso de la muestra Fe/SBA-Aire tres picos intensos
alrededor de ~24°, ~33°, ~35.5° correspondiente a la hematita (a-Fe,0s), en tanto que
muestra Fe/SBA-N,, impregnada en atmosfera inerte, evidencia un pico muy intenso
alrededor de 35.5°, el cual es tipico de los 6xidos de hierro, Fe;0s y/o Fes04 por lo que
para éstas muestras se requerird el uso de otras técnicas para poder identificar la
naturaleza cristalina de las nanoparticulas de 6xido de hierro formadas.

En este caso, podemos dar cuenta de algunas conclusiones acerca de las especies
formadas segun los comportamientos magnéticos registrados de cada muestra a
temperatura ambiente (Figura 3). En la misma se observa notables diferencias entre
ambas muestras. Se puede inferir que el 6xido de nanoparticulas formadas la muestra
Fe/SBA-Aire es hematita ya que el mismo es de baja intensidad magnética. La presencia
de éste fue verificada por DRX. En cambio, la muestra Fe/SBA-N, presenta un
comportamiento magnético de mayor intensidad por lo que es evidente la formacién de
algun oxido de hierro con mayor momento por unidad magnética que la hematita,
pudiéndose tratar de magnetita.
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Figura 2: DRX a alto angulo de las muestras impregnadas con hierro.
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Figura 3: Curva de magnetizacion de las muestras impregnadas con hierro.

Finalmente, se sintetizd con éxito materiales del tipo SBA-15 modificados con hierro por
un método sencillo lograndose intensificar notablemente sus propiedades magnéticas
cambiando la atmosfera de calcinacion.
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