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UN PROCEDI M ENTO PARA LA OBTENCI ON DE PARTI CULAS
ESFERI CAS DE OXI DOS METALI COS MESOPOROSOS DE
COMPOSI CI ON,  AREA SUPERFI CI AL, POROSIDAD Y

TAMANO CONTROLADCS

La presente invencion se refiere a un procedimento para la

obt enci 6n de particul as esféricas de  Oxidos net al i cos
MesSopor 0Sos de composi ci 6n, area superficial y porosidad
control ada, nmedi ant e un procedimento gue conprende I a
pr epar aci 6n de una dispersion (sol) estable de especies

precursoras de Oxidos de netales de transici6on en un sistem
solvente de base acuosa, seguido por el secado en aerosol vy

tratamento térmco controlado.

ANTECEDENTES DE LA | NVENCI ON

Los nétodos de produccién de polvos mcronizados por aerosol
son anpliamente conocidos (ver T. Kodas, M. J. Hanmpden-Snmit h,

Aer osol Processing of Materials, Wl ey, 1998, | SBN: 978-0-

471-24669-5) . Recientenente, se han desarrollado y patentado
nmét odos de producci 6n de polvos Mesopor 0Sos usando el
procedi m ent o conoci do conmb aut oensanbl ado i nduci do por
evapor aci 6n (AEIE, tanbién Ilamdo EISA por sus siglas en
inglés) . Estos nmét odos utilizan, en general, una alta
proporcion de solventes volatiles e inflamables, tales conp
al cohol es, lo que o bien restringe su aplicaciodn 0 bien
encar ece su sintesis. Esto se debe a que se necesitan
circuitos cerrados (tipo "cidése |oop") para evitar I a

ignicion de los solventes en contacto con aire u oxigeno, a
las tenperaturas de secado. La totalidad de |os nmétodos

reportados de sintesis de este tipo de particulas por aerosol
1
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presenta linmtaciones para l|la aplicacidon a gran escala debido
a uno o nmas de los siguientes problenas: a) se parte de

sol uci ones  precursoras con alto ~contenido de conponentes

or gani cos vol atil es, | os cual es repr esent an un riesgo
ambi ent al b) se utilizan soluciones precursoras con alto
contenido de conponentes inflanmables, lo que representa un
riesgo de incendio y c¢) para controlar 1la hidrélisis vy la
condensaci 6n de los precursores i nor gani cos, se enpl ean

soluciones precursoras de acidez extrema (pH<O) ; en especial,
estas soluciones suelen contener un alto contenido de &cidos
m nerales por |o que, ademas, representan un riesgo anbiental
y  pueden requerir de nmateriales especi al es par a su

procesani ent o

En publicaciones previas de los inventores de la presente, se
describe la sintesis de peliculas delgadas nesoporosas de
6xido de zirconio controlando |a condensaci 6n inorganica por
nmedio de acet ilacetonato en nezclas alcohol-agua (A Zelcer vy
G. J. A. A. Soler-lllia, One-step preparation of 0)V
transparent highly ordered nesoporous zirconia thin filns J.
Mat er . Chem C, 2013, 1, 1359) o de mcropart iculas
nesoporosas por aerosol usando nezclas de solventes al cohol -

agua, en nmedio éacido (p. z. Araujo et al, "Aerosol-assisted

Product ion of Mesoporous Titania M crospheres (MM W th

Enhanced Photocatalytic Activity : The Basis of an Inproved

Process" , ACS Applied |WMaterials and Interfaces, 2010, 2,
1663) . No obstante, no se ha encuentra di vul gada I a
producci 6n de mcropart iculas por aer osol a partir de

sol uci ones de base acuosa.
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BREVE DESCRI PCI ON DE LA | NVENCI ON

La presente invencion se refiere a un procedimento para la
obt enci 6n de particul as esféricas de  Oxidos net al i cos
NMesopor 0sos de conposicién, area superficial, porosidad vy
t amafio control ados, en donde el tammfio de dichas particulas
se encuentra en el rango de entre alrededor de 50nm vy
al rededor de 20um, que conprende |las etapas de:

i) conbinar en una soluci6n acuosa uno O NAS precursores
netalicos con un surfactante y agentes estabilizantes,

ii) obt ener pequefias gotas de solucion de tamafio
nonodi sperso utilizando un generador de aerosol es,

iii) evaporar el solvente, de nmanera de inducir el
ensanbl ado del surfactante,

iv) soneter a un tratamiento térmco para pronmover I|a
condensaci 6n del oOxido netalico vy,

v) elimnar el surfactante por vias térmicas o quimcas.

BREVE DESCRI PCl ON DE LAS Fl GURAS

Figura 1: Se describe wun esquema del Spray Dryer wutilizado

donde, (1) inyector de aire, (2) calefactor eléctrico, (3)
boquill a de rociado, (4) canara de secado, (5) cicl 6n
separ ador , (6) vaso de col ecci6n, (nn filtro de salida, (8)
bonba .

Figura 2: Se presentan nicrografias FESEM para algunos de |os

O0xi dos nmesoporosos sintetizados.

Figura 3: Figuras A y B: Mcrografias TEM (60kV) para |os
materiales sintetizados. A) TiO, nmesoporoso y B) Zr0,-Ce0,
NMesopor 0so. Fi gura C: m crografia FESEM de Zr0,-

Ce0O ,nmesopor 0so
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Figura 4: Distribucion de tamafio de poros correspondiente a
un aerosol de Zr0,-Ce0,. En el inserto, se presenta la

isoterma de adsorciéon de nitrdgeno.

DESCRI PCl ON DETALLADA DE LA | NVENCI ON

La presente invencion se refiere a un procedimento para la
obt enci 6n de particul as esféricas de Oxidos net al i cos
nesoporosos de conposi ci 6n, area superficial, porosidad vy
t amafio contr ol ados, en donde el tamafio de dichas particul as
se encuentra en el rango de entre alrededor de 50nm vy
al rededor de 20um, que conprende |las etapas de

i) conmbinar en una solucién acuosa uno O NMAS precursores
netalicos con un surfactante y agentes estabilizantes,

ii) obt ener pequefas gotas de soluci6n de tamafo
nmonodi sperso utilizando un generador de aerosoles,

iii) evaporar el solvente, de nmanera de inducir el
ensanbl ado del surfactante,

iv) soneter a un tratamento térnmico para pronover |la
condensaci 6n del oOxido netalico vy,

v) elimnar el surfactante por vias térmicas o quimcas.

En realizaciones particulares de la invencién, el surfactante

es un polinero en bloque el cual, de preferencia, se
sel ecci ona entre | os éteres de al cohol es gr asos de
polioxiet ileno y | os pol oxaner os. En una realizaci 6n

especialmente preferida de la invencidén, el surfactante se

sel ecciona entre los conercializados cono Pluronic®y Brij ®.

En otras realizaciones particul ares de la invenci6n, | os
agentes estabilizantes a utilizar se seleccionan entre 1los

agent es aci dos y los agentes conpl e jantes . De nmnera

4
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particul ar, el agente acido se selecciona entre 1los 4&cidos
organi cos conpb, por ejenplo, los acidos acético, glicélico vy
| actico, etc., y los acidos inorganicos conp, por ejenplo,

|os acidos nitrico, <clorhidrico, etc. En otras realizaciones
particul ares, el agente conple jante se selecciona entre 2, 3-

pent anodi onat o, glicolato, acetoacetato vy |lactato.

De esta manera, el procedinmiento de la invencién presenta |as

siguientes caracteristicas y ventajas distintivas.

a) El método de produccién por aerosol es escalable
indust rialmente y permte |a produccién continua.

b) El tamafio nmedio de las particulas puede ajustarse
nmedi ant e la correcta el ecci 6n de | as condi ci ones de
pr epar aci 6n, tanto de I a sol uci 6n precursora
(concentraci ones, etc) conmpb del proceso de generaci6én del
aer osol (boqui I I a, fluyjos de aire y solucid6n precursora,
etc.)

c) Las particulas son dispersables en I|iquidos.

d) Al utilizarse JUnicanente agua conp solvente o0 una
baja proporci6n de solventes or gani cos (menos de 25% en
masa) , se elimna el riesgo de ignicion. Esto pernite
trabaj ar bajo atnbsfera de aire (a diferencia de otros
mét odos que requieren gases inertes), resultando un nétodo
seguro y de bajo costo

e) Al no usar solventes organicos, se enplea una nenor
cant i dad de organicos vol atil es (voo) , resultando Menos
perjudicial para el nedio anbiente.

f) Permte la wutilizacién de acido acético u otros
acidos organicos en lugar de &cidos inorganicos (HCL, etc)
De esta manera, el procedinmento de la invenciéon resulta ser
mas anmigable con el nedio anbiente y permite I|levar a cabo el

proceso usando equipos de acero, el cual es normalnente es
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atacado por el HCL

g) Se pueden usar sol uciones nenos acidas que Ilas
enpl eadas en otros nétodos reportados

h) El t amafio y  vol unen por 0so t ot al se pueden
controlar variando la proporci6on vy tipo de anfifilo

i) El procedimento permte utilizar si nul t Aneanent e

precursores de distintos nmet al es, por lo que se pueden
obt ener tanto 6xi dos pur os cono m Xt os, nodi fi cando
Uni canente |a conposiciéon inicial de las soluciones acuosas

precursoras, nanteniendo |los otros conponentes inalterados.
i) El procedimento presenta una alta eficiencia y la
relacion gramb nmetal en el oOxido obtenido en funcién del

granbo de netal en la solucién precursora Ilega a ser del 95

3
0.

Asi, de nmanera particular, la presente invencién proporciona
un nétodo para la obtencion de particulas esféricas de Oxidos
net al i cos NMesSopor 0S0S de conposi ci 6n, area superficial y
porosidad controlada, nediante un procedinmento que conprende
la preparaci 6n de wuna dispersion (sol) estable de especies
precursoras de O6xidos de netales de transici6én en un sistemm
solvente de base acuosa, seguido por el secado en aerosol vy
tratamento térmco cont rol ado. La di mensi 6n de | as
particulas asi obtenidas se encuentra en el rango conprendi do
de entre alrededor de 50nm y alrededor de 20um y, de manera
parti cul ar, entre al r ededor de 0,5 vy alrededor de 3

m croénmet ros.

Los materiales obtenidos nediante el método de la invencion
present an una el evada area superficial y por os
nonodi spersos , cuyo diametro puede controlarse entre 2 y 20

nm nediante el uso de un tensioactivo que actiua conp nolde
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supranol ecular de poros. Enparticular, el nmétodo utiliza el
aut oensanblado de surfactantes inducido por |a evaporacion
(AEIE, ref: c. Brinker et al, Adv. Mater. 1999, 11, 579) para
formar mcropart iculas mnesoporosas a partir de soluciones

acuosas con nuy bajo contenido de mamterial organico. Si bien

el procedi m ento gener al de producci 6n de mcroesferas
mesoporosas ha sido reportado (ref: C. Boissiere et al., Adv.
Mater. 2011, 23, 599-623. "Monodi sperse nesoporous silica

m crospheres formed by evaporation-induced self-assenbly of
surfactant tenplates in aerosoles" patente US 7,879,304, ward
y col.), hasta el nonmento sienpre se han wusado nezclas de
solventes volatiles, con los consabidos riesgos de uso y el
encarecimento del proceso. Por lo tanto, la presente
i nvenci 6n conprende el control de |a condensaci 6n inorganica
nmediante un aditivo que conpleja los centros netéalicos, el
uso de tensioact ivos para el control del tamafio de poro y el
uso de solventes de base acuosa en aerosol, para obtener un
0xido particulado de porosidad <calibrada en el orden de |os
nanénetros. El nétodo de produccién por aerosol es escalable
indust rialmente mentras que |los precursores a ser utilizados

son econéni cos.

De acuerdo con la invencién, resulta posible utilizar una
gran variedad de precursores i norgani cos para variar I a
nat ural eza  del 6xido y wuna anplia gama de tensioact ivos

por 6genos para controlar tamafio de poro y area superficial.

El uso de un conplejante organico permte wusar condiciones
mas suaves de produccidon y evitar el uso de acidos fuertes
gue podrian deteriorar el equipo de aerosol. La ventaja
principal de partir de soluciones acuosas, es que se mnimza
el uso de sol vent es y conponent es or gani cos. Est os

conmponentes pueden ser fuente de contam nacién (orgéani cos
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vol atiles, VOC) , por |lo que el método puede ser considerado
de "quimca verde" y al estar en baja proporciodn (menos de
25% en masa) se elinina el riesgo de ignicién, resultando en
un método nAs seguro. Adicional nente, estas particulas pueden
ser funcionalizadas, tanto en el interior del poro cono en su
exterior (ref: F. de Juan y E. Ruiz-Htzky, Adv. WMater. 2000

12, 430), lo que le otorga propiedades ventajosas de interés.

Los pol vos m croni zados al tamente por 0sos obt eni dos de
acuerdo con el nmétodo de la invencidn podrian ser utilizados
en una gran variedad de industrias. A nmdo de ejenplo

ilustrativo, se pueden nencionar:

a) Catalisis: Oxidos de conposicién variable con alta area
superfici al y porosi dad cont r ol ada, para todo tipo de
reacci ones heterogéneas. (Por ejenplo, para ser utilizados en

las industrias alinenticia, petrolera, etc.)
b) Cosmética: pignmentos, materiales de indice de refraccion

controlado, pantallas protectoras, etc.

c) Pi nturas, recubrinm ent os y tratamiento de superficies:
pi gnent os, anti oxi dantes, refuerzos necéanicos (cargas)
d) Medi ci na: exci pi entes avanzados o] transporte y

| iberaci6n controlada de principios activos y farnacos.

e) Ener gi a: el ectrodos y menbr anas de cel das de
conbusti bl e, cel das sol ares. Purificaci én (CO PROX) y
generaci 6n (reacci 6n de WSS) de hidrégeno.

f) O ros canpos: sensores perneoselect ivos, conservaci6n de
alimentos, elinmnacién de olores, preparacién de precursores

ceram cos avanzados, etc.

De acuerdo con el método de Ila i nvenci 6n, se utiliza una
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soluci 6n de partida acuosa, de acidez conparativanente baja.

El necanisnb propuesto produce particulas esféricas de 6xidos
net al i cos de tamafio nonodi sperso, utilizando el AEIE de
surfactantes en aerosoles de soluciones con bajo contenido de

mat eri al organico.

En una real i zaci 6n particul ar de | a i nvenci 6n, un
procedimento para la obtencion de particulas esféricas de
O6xi dos netalicos nesoporosos de conposicioén, area superficial

y  porosidad control ada puede conpr ender | as si gui entes

et apas

i) Preparar soluciones precursoras estabilizadas disolviendo
precursores netalicos (al coxidos de zirconio y de titanio,

cloruros o nitratos de cerio y de itrio, o0 una nezcla de |los
M snos) en un solvente conpl e jante. El sol vent e esta
compuest o por una mnezcla de acetilacetonato (si néni nos:
pentanodiona , acac) y un acido (siendo este, de preferencia,

acido acético aunque podrian utilizarse otros acidos, incluso

aci dos mneral es)

ii) Diluir la soluci6n precursora en agua O en una solucion
acuosa, para obtener una solucién diluida para producir
aer osol es. En particular, el contenido total de organicos
volatiles en esta solucion diluida es de nmenos del 25% en
masa, pudiendo I|legar, de preferencia, a ser nenos que el

10%

iii) Disolver surfactantes (Pluronic P123® o Pluronic F127®) a
esta sol uci 6n di | ui da, ya sea luego del paso ii) o]
habi éndol os disuelto previanente en el agua utilizada para

realizar la dilucién en dicho paso.

iii) Cbtener pequefias gotas de la solucion diluida de tamafo
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nmonodi sperso utilizando un generador de aerosoles,

iv) Evaporar el solvente de las gotas asi obtenidas, de

manera de inducir el ensanblado del surfactante,

v) Someter las esferas a un tratamiento térmco para pronover

| a condensaci 6n del o6xido netalico vy,
vi) Elimnar el surfactante por vias térmicas o quim cas.

Asi, a partir de la realizacidén particular arriba nencionada
pueden observarse alguna de las ventajas conparativas de la
presente invencion que surgen de la diferencia en la
conposicion de la solucidn precursora. En particul ar, su
menor contenido de conponentes orgénicos volatiles (menor
i nfl amabi | i dad y riesgo de explosion, asi comb  nenor
contamnacién) y la posibilidad de elimnar totalnmente el uso
de acidos inorgénicos, en especi al acido clorhidrico, | os
cuales atacan a los aceros utilizados conp material de
preferencia en las cafierias y en la construccién de equipos
de aerosol. EI reenplazo de los solventes organicos por agua
cono nedio de sintesis permte, ademas, trabajar con aire en
condi ci ones donde se produciria la conbustién de solventes

organi cos en ausencia de una atnosfera inerte.

El tamafio de las particulas, de los poros, la conposicion vy
el grado de cristalinidad del nmaterial pueden controlarse
canbiando la conposiciéon de la solucid6n precursora, | as
condi ciones de generacion del aer osol y el tratamento
t érm co. El procedi m ento de la invenci6n pernite I a

producci 6n continua de material pudiendo sintetizar grandes

canti dades con un rendinmento que Illega a ser superior al
95%
Tal conp se conentd mas arriba, los desarrollos de particulas

10
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esféricas de nateriales nesoporosos por nedio de un proceso

de aerosol se basan en el autoensanbl ado i nducido por
evapor aci 6n (AEIE, tanbién Ilanado EISA por sus siglas en
inglés) . Esto ha dado lugar a una nutrida bibliografia vy
nuner osas pat ent es, (ver ref erenci as en \Vard et al .
Monodi sper se Mesopor ous silica mcrospheres f or med by

evaporation- I nduced Self-Assenbly of Surfactant Tenplates in
Aerosols US PATENT 7,879,304 Bl). ElI control del proceso de
evaporaci 6n requiere del wuso de nezclas de solventes que
generalmente Ilevan alcoholes de bajo peso nolecular (cf.

Spr ay pyrol ysis synt hesi s of Mesopor ous NbRuy Oz as
el ectrocat al yst supports in fuel cells, US 8,333,941 BI,

Maki ng nanocrystalline nesoporous spherical partioles; US
20120001357 A) . Asi, la divulgacién de los docunentos arriba
nmenci onados, se incorporan a la presente, conb referencia, en

su totalidad.

Partir de nezclas con alto contenido de solventes inflanables

implica una limtacion tecnol 6gica: se necesita operar bajo
atnmbsfera estanca y controlada de bajo contenido de oxigeno,

para evitar expl osiones debidas al calentamento de los
solventes por encima del flash point. Esto encarece el
procesado por las nedidas de seguridad necesarias, Yy el uso
de gases inertes en vez de aire. Por el contrario, el nétodo
de acuerdo con la presente invencidn esta adaptado para su
uso en soluciones acuosas, |o que pernmite la formacidn de
aerosol en condiciones en las que no ocurre la inflamacién

(el porcentaje en nmsa de conponentes organicos se encuentra
por debajo del 25% e incluso de 10% . Ademas, el control de
| a condensaci 6n por nedio de un agente de conplejacion,

t écnica utilizada en las tecnol ogias sol - gel permte

utilizar soluciones de nenor acidez y acidos organicos. Esto
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da conb resultado sol uci ones precur soras gue son menos
agresivas en general vy, en particular, con el cuerpo del
equi po generador de aerosol. Esto permite wusar equipos de nas
bajo costo, ya que no se requiere la utilizacidon de piezas

t ef | onadas .

En realizaciones particulares de la invencidn, algunas de |las
cuales se incorporan en los ejenplos de realizacién que se
incorporan a continuaci6n, se ha ensayado |a posibilidad de
producir una diversidad de particulas de diferentes Oxidos
MO, (METi, 2Zr, Ce, u Oxidos mixtos) en un equipo de spray-
drying conerci al (Buchi Mni Spray Dryer B-290), con altos

rendimentos (ca. 95%

Para describir nmejor la invencién, a continuacién se incluyen
ejenplos de realizacion. Estos ejenmplos se brindan solanente
a efectos ilustrativos y de ninguna manera limtan el alcance
de I a m sma. Asi , I a present e i nvenci 6n conpr ende
cual esquiera y todas las variaciones que resultan evidentes

compb resultado de las ensefianzas provistas en |la presente.

EJEMPLOS

A continuacion se describe el método general de preparaci6n,
aconpafado de ej enpl os entre | os nuner 0sos si st emas
expl orados, que ilustran l|la nmanera de preparar |os conpuestos

y de controlar su porosidad.

Se prepararon soluciones precursoras de aerosoles de Oxidos
netalicos nesoporosos utilizando, conb nezcla conplejante,

una solucién de Acido acético glacial :Acetilacetonato (ACAC
1:1 (en mmsa) . A una masa de 2,775 g de esta nezcla se le
agregaron 1.2xI0-3 noles de los precursores netalicos y 42,86

g de agua nmlliQ Por dltimo se agregdé un 0.43 % p/p de

12



WO 2017/115278 PCT/IB2016/058022

Pluronic F127® conp agente estructurante. La relacion final

de nbles de ACAC: noles de netal fue 2:1.

Los precursores netalicos utilizados se eligieron seglin el
mat eri al a sintetizar. En sistemas usados conp ejenplo, se

utilizé la siguiente conposiciéon inicial:

Ced 3-7H,0, Zr (pr opoxi do 70% en i sopropanol ), Ti
(i sopropoxido) , YO3-6H,0. A partir de diferentes nezclas de
estos precursores se sintetizaron aerosoles de Zr0,, ZrCe0,,

ZrY,05, TiO,.

Se utiliz6é wun equipo conercial de producci6n de aerosoles, el

Bichi B-290 Mni Spray Dryer, esquenatizado en la Figura 1.

Est os mat eri al es fueron sintetizados si stemati canente y
caracteri zados por diferentes técnicas (SEM EDS, BET, TEM ,
nost r ando asi gue el nmétodo es reproducible . Todos |os
mat eri al es fueron cal ci nados i nmedi at anent e luego de su
sintesis en estufa a 350 °c, durante dos horas, para renover

| os surf actantes

A continuaci 6n se nuestran resultados de la sintesis de
cuatro tipos de nmateriales de diferente conposicién, I a cual

fue llevada a cabo tal conb se describe arriba, utilizando

los siguientes paranetros de sintesis del sistema aerosol

Bichi  B-290:

Aspiraci 6n: 100%

Flujo de gas carrier: 40%

Tenperatura del inlet: 220 °C

Flujo del inyector: 10%

Se obt uvi eron i magenes SEM de t odos | os mat eri al es

13
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sintetizados utilizando un FESEM Supra 40 (ZeissConpany ).
Algunos ejenplos de los nateriales obtenidos se nuestran en
la Figura 2. En ella puede observarse que las particulas
formadas presentan una norfologia esférica, nmayoritarianente
con un dianetro de aproxi madanente 500 nm obtenido a partir
de los histogramas const rui dos anal i zando al  nenos 150
particulas en las mcrografias SEM La nmayor parte de |las

particulas (86-98% presentan tamafios subm cronétricos

De los andlisis EDS se obtiene que los 6xidos formados no
cont engan i mpur ezas net al i cas, correspondi endo | as
conposi ciones obtenidas con las relaciones nolares iniciales
de los precursores utilizados en |la preparacioén de Ia
sol uci 6n. De esta nmanera, se demuestra que el control de la

conposi ci 6n puede ser predeterm nado.

En la Figuras 3a y 3b se nuestran nicrografias TEM (60kV)
para los materiales sintetizados. Si bien las limtaciones
del mcroscopio utilizado inpidieron obtener una imgen de |a
parte central de las esferas del material, puede observarse
porosidad en las particulas pequefias y en los bordes, donde
el espesor es nmenor. En la Figura 3c se nuestra |a anpliacion
de una mcrografia de FESEM tomada a una particula de Zr0,-

Ce0, donde se observa |a rugosidad sobre la superficie de la

particula originada por |a nesoporosidad obtenida por la
utilizaci 6n de Pl uroni c F127® cono surfact ant e. Esta
por osi dad puede ser confirmda medi ant e m crografias

el ectrénicas de transnmision (TEM

Las isotermas de adsorcidn/desorcion de N, nuestran que |os
sistemas poseen dianetros de poros de entre 4-8 nm En la
Figura 4 se nmuestra un ejenplo para Zr0,-Ce0, preparado usando

F127 conpb surfactante, en donde se observa una distribucidn
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de t amafios de por os estrecha. Uilizando di ferentes
tensi oact ivos conob Pluronics F127 o P123, Brij 56 o Brij 58,
Tween, CTAB, o variando su concentracion en |las soluciones de
partida, puede regularse el tamafio de poro entre 2 y 10 nm
Recurriendo a agentes de hinchado de poros, puede accederse a

di ametros nmayores.

Dependi endo del tipo de mat eri al sintetizado, | os
rendi m ent os al canzaron valores por encina de 95% (nmsa

obt eni da/ masa cal cul ada)

15



WO 2017/115278 PCT/IB2016/058022

REI VI NDI CACI ONES

1) Un procedinmento para la obtencidn de particulas esféricas
de Oxi dos net al i cos NMesopor 0S0s de conposi ci 6n, area
superficial, porosidad y tamafio control ados, en donde el
tamafio de dichas particulas se encuentra en el rango de entre

al rededor de 50nm y alrededor de 20um, caracterizado porque

conprende |as etapas de:

i) conmbinar en una solucién acuosa uno O NMAS precursores
nmetalicos con un surfactante y agentes estabilizantes,

ii) obt ener pequefas gotas de sol ucién de tamafo
nmonodi sperso utilizando un generador de aerosoles,

iii) evaporar el solvente, de nmanera de inducir el
ensanbl ado del surfactante,

iv) soneter a un tratamento térnmico para pronover la
condensaci 6n del oOxido netalico vy,

v) elimnar el surfactante por vias térmicas o quimcas.

2) Un procedimento de acuerdo con la reivindicacioén

anterior, caracterizado porque el surfactante es un polinero

en bl oque.

3) Un procedimento de acuerdo con la reivindicacioén
anterior, caracterizado porque dicho polinmero en bloque se
sel ecci ona entre | os éteres de al cohol es gr asos de

polioxiet ileno y |os pol oxaneros.

4) Un procedimento de acuerdo con reivindicacién 1,
caracteri zado por que di chos agent es estabilizantes se
sel ecci onan entre | os agent es aci dos y | os agent es

conpl e jantes .

16
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5) Un procedimento de acuerdo con reivindicacion anterior,

caracterizado porque dicho agente &cido se selecciona entre

| os &ci dos organicos.

6) Un procedimento de acuerdo con reivindicacion anterior,

caracterizado porgque dicho é&cido organico se selecciona entre

l os acidos acético, glicdélico y Ilactico.

7) Un procedi mento de acuerdo con reivindicacion 4,

caracteri zado por que dicho agente aci do es un acido

i norgani co .

8) Un procedimento de acuerdo con reivindicacion anterior,

caracterizado porque dicho acido inorganico se selecciona

entre los acidos nitrico y clorhidrico.

9) Un procedimento de acuerdo con reivindicacion 1
caracterizado por que di chos precur sores met &l i cos se
sel ecci onan entre | as sal es net al i cas, | os al co6xi dos

metalicos o una nezcla de |los m snops

10) Un procedimento de acuerdo con reivindicacion 4,

caracterizado porque dicho agente conplejante se selecciona

entre 2, 3-pentanodionat o, glicolato, acetoacetato y |actato.
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