
www.saber.ula.ve/avancesenquimica 
Avances en Química, 9(1), 21-28 (2014) 

Artículo científico 
 

21 

Efecto de la temperatura de calcinación sobre la concentración de grupos 
silanoles en superficies de SiO2 (SBA–15)  

Reyna Ojeda-López, Isaac J. Pérez-Hermosillo,  
J. Marcos Esparza-Schulz, Armando Domínguez-Ortiz* 

Área de Fisicoquímica de Superficies. Departamento de Química. 
Universidad Autónoma Metropolitana–Iztapalapa. Av. San Rafael Atlixco 186,  

Col.Vicentina, C.P. 09340 México D.F., México. 

(*) doar@xanum.uam.mx 

Recibido: 21/02/2014   Revisado: 11/04/2014   Aceptado: 29/04/2014 
------------------------------------------------------------------------------------------------------------------ 

Resumen 
La preparación de los materiales mesoporosos ordenados SBA-15 implica los procesos de calcinación y de 
activación. Los efectos de las temperaturas de calcinación y de activación, sobre la concentración de grupos 
silanoles asociados con la superficie del sólido sintetizado, son estudiados experimentalmente. Las técnicas de 
caracterización utilizadas fueron: adsorción de nitrógeno, espectroscopia infrarroja, resonancia nuclear magnética 
y difracción de rayos X. Los resultados obtenidos señalan que si se quiere favorecer la presencia de grupos 
silanoles en la superficie del sólido, las temperaturas de calcinación y de activación más adecuadas son 623K y 
373K, respectivamente. 
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Abstract 
The preparation of SBA-15 materials involves both, calcination and activation processes. The effects of the 
temperatures of these stages on the silanol superficial concentration are studied experimentally. The 
characterization techniques employed were: nitrogen adsorption, infrared spectroscopy, nuclear magnetic 
resonance, and X-ray diffraction. To improve the concentration of silanols groups on the solid surface, the 
obtained results indicate that the best temperatures of calcination and activation are 623K and 373K, respectively. 

Keywords: Activation; Adsorption; Silanols Groups; SBA-15; Calcination Temperature.  
 
Introducción  
Sólidos modelo de óxido de silicio (SiO2): los avances 
logrados en la ciencia de materiales permiten actualmente 
controlar la textura de los sólidos, es decir, el tamaño y la 
forma de sus poros. En 1998, Zhao et al. extendieron el 
trabajo de Mobil Corporation1 explorando otros tensoactivos 
para controlar tanto el tamaño de los poros como su arreglo 
espacial2-4. La metodología empleada consta de tres etapas: i) 
hidrolisis-condensación de especies silicato alrededor de las 
micelas del tensoactivo Pluronic 123, ii) consolidación de la 
matriz sólida en condiciones hidrotérmicas y iii) calcinación 
del material. El resultado final permite obtener sólidos 
mesoporosos de gran estabilidad térmica y mecánica y con 
accesibilidad controlada a la superficie sólida, resultado de su 
porosidad. Estos sólidos han encontrado un gran número de 
aplicaciones como catalizadores, adsorbentes, soportes, 
películas mesoporosas, entre otras5-9. Notablemente el 
material mesoporoso SBA-1510-12, c.f figura 1, está 

conformado por una matriz de óxido de silicio cuyas 
características principales son: i) tamaño de poro entre 2 y 
50nm (i.e mesoporos) de acuerdo a la IUPAC13, ii) los 
mesoporos cilíndricos presentan un ordenamiento hexagonal, 
iii) presencia de microporos (tamaño de poro < 2nm) que 
conectan los canales mesoposorosos entre sí14, y iv) superficie 
con actividad química, que depende de la concentración y la 
distribución sobre la superficie sólida de los diferentes tipos 
de grupos silanoles y grupos siloxano. C.f. figura 2 presenta la 
clasificación de grupos silanol y representación de grupos 
siloxano.  

La actividad química de la superficie del sólido mesoporoso 
SBA-15, depende de la concentración y la distribución de los 
diferentes tipos de grupos silanoles y de la presencia de 
grupos siloxano15-18. Particularmente los grupos silanoles 
posibilitan el “anclaje” químico de diversos compuestos y con 
ello es posible modificar la superficie del sólido para 
aplicaciones específicas19-21.  
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Fig. 1: Arreglo hexagonal de poros cilíndricos en materiales SBA-15. Obsérvese que la interconexión entre los mesoporosos es 
realizada por los microporos; y la presencia de grupos silanoles sobre la superficie porosa. Las paredes de los poros presentan 
rugosidad (recuadro superior izquierdo).  

 
Fig. 2: Tipos de grupos hidroxilo sobre la superficie de la sílice. 
 
Las sílices amorfas poseen dos tipos de grupos químicos en 
su superficie22-23, i) grupos silanoles (≡Si–OH): de naturaleza 
hidrófila, los cuales se subdviden como: libres (un grupo OH 
unido a un átomo de silicio), vecinales (grupos OH libres 
interaccionando por puentes de hidrógeno) y geminales (dos 
grupos OH unidos a un átomo de silicio); y ii) grupos 
siloxano (≡Si –O–Si≡): de naturaleza hidrófoba y que 
conforman la mayor parte de la matriz sólida del material. 

El descubrimiento de los grupos hidroxilos superficiales en 
la sílice, así como su cuantificación (αOH, número de grupos 
hidroxilo por nm2) se atribuye a Kiselev (1936)24. De Boer et 
al. (1958)25, utilizando como modelo la superficie de la fase 
de sílice β -cristobalita, calcularon αOH = 4,55 grupos 
OH/nm2. Zhuravlev (1987)26, comparando más de 100 
diferentes tipos de sílice, concluyó que α OH depende 
principalmente del proceso de preparación, siendo 
irrelevante la naturaleza de la sílice.  

Una de las técnicas que permiten identificar el tipo de grupos 
silanoles es FTIR. Respecto a esto, algunos autores señalan 
que los grupos geminales no existen sobre una superficie27. 
Sin embargo, Knözinger et al. (1988)28 usando FTIR de alta 
resolución, reportó que los grupos silanoles libres y geminales 
se encuentran superpuestos entre una banda de 3742 a 
3747cm-1. El cambio de esta banda como función de la 
temperatura se explica en términos de la variación de la 
concentración de estas dos especies en la superficie. 

En espectroscopia de resonancia nuclear magnética (NMR) 
de 29Si, los grupos silanol no son referidos como libres, 

geminales o vecinales, sino como: Q2, correspondiente a 
grupos geminales, Q3, a silanoles sencillos y en esta señal se 
incluyen libres y vecinales, debido a que es difícil 
distinguirlos entre sí, finalmente Q4 correspondiente a los 
grupos siloxano22-23,29.  

Van Der Voort et al. (1991)30 estudiaron sílices calcinadas a 
diferentes temperaturas y concluyeron que la concentración 
de grupos silanoles libres y vecinales en la superficie de la 
sílice es fuertemente dependiente de la temperatura de 
calcinación, a mayor temperatura de calcinación menor 
cantidad de grupos silanoles. El estudio de Van Der Voort 
en sílices Kieselgel 40, 60 y 100, calcinadas por 17h en un 
intervalo de 823–923K, revela que los grupos silanol 
vecinales desaparecen. 

A medida que la temperatura aumenta, tanto en la síntesis 
como en el proceso de calcinación, tiene lugar la 
condensación de grupos silanoles, generando con ello el 
grupo funcional siloxano31. 

2 R3Si – OH  R3Si – O – SiR3 + H2O    (1) 

Aun cuando se encuentran reportados muchos trabajos 
sobre este tipo de determinaciones, consideramos que no 
ha sido estudiado con detalle el efecto de la temperatura de 
calcinación y activación sobre la concentración de grupos 
silanoles en la superficie de solidos mesoporosos SBA-15. 
Este estudio es presentado en dos partes. La primera está 
enfocada al efecto de la temperatura de activación sobre la 
concentración de grupos silanol, para ello se partió de una 
muestra calcinada a 823K. En la segunda parte se presenta 
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el comportamiento de la temperatura de calcinación, 
mediante un análisis de resonancia nuclear magnética, 
sorción de nitrógeno, difracción de rayos X y 
espectroscopia infrarroja. 

Parte experimental 

Síntesis de los materiales SBA-15 por el método de Zhao et 
al.10: consiste en reaccionar 4,0g del tensoactivo P123 con 
0,041mol de TEOS, 0,24mol de HCl y 6,67mol de H2O.  

Activación del material SBA-15: este proceso consiste en 
activar el material por un lapso de 12 horas a distintas 
temperaturas, TA {298, 343, 373, 423, 573, 673}, siendo 
estos valores en K. La activación se llevó a cabo en alto 
vacío con presiones del orden de 10-6 mm de Hg, 
utilizando un equipo de adsorción Micromeritics ASAP 
2020. 

Calcinación del material SBA-15: realizada en un horno 
tubular en presencia de aire, con una rampa de 1K/min 
hasta alcanzar la temperatura deseada y posteriormente 
esta se mantiene constante durante 4 horas. Las 
temperaturas empleadas en este proceso son: TC {523, 
623, 723, 823, 923}. 

Técnicas de caracterización  

Espectroscopia Infrarroja con Transformada de Fourier 
(FTIR): esta técnica ha sido empleada para identificar el 
tipo de grupos silanoles, presencia de agua fisisorbida y de 
residuos del tensoactivo utilizado durante la preparación 
del sólido (P123). Los FTIR se realizaron en un equipo 
Perkin Elmer Paragon 1000, en un intervalo de número de 
onda de 400–6000cm-1 con 16 barridos. Se prepararon 
pastillas de las muestras utilizando una presión de 5 
toneladas métricas en una prensa hidráulica. 

Adsorción de Nitrógeno (N2): la adsorción de N2 fue 
realizada en un equipo Micromeritics ASAP 2020, Surface 
Area and Porosity Analyzer, a 76K (ciudad de México). 
Las muestras fueron previamente desgasificadas a 373K al 
alto vacío por un lapso de 12h. A partir de la isoterma 
obtenida se determinaron: i) área BET32, ii) distribución de 
tamaño de poros mediante la Teoría de los Funcionales de 
la Densidad no Localizada (NLDFT) de Neimark y 
Ravikovitch33, y iii) la dimensión fractal de la superficie 
sólida usando las teorías de Frenkel-Halsey-Hill34 y de 
Neimark35. 

Resonancia Nuclear Magnética (NMR) de 29Si y 13C: 
mediante esta técnica se identificaron los grupos silanoles 
y siloxanos. Los espectros de NMR 29Si y 13C fueron 
obtenidos en un equipo Bruker Advace II300, a una 
velocidad de giro de la muestra de 5kHz.  

Difracción de rayos X (XRD): esta técnica permite obtener 
de manera alternativa parámetros como: diámetro de poro, 
espesor de pared, así como la extensión de la uniformidad 
del arreglo hexagonal de poros cilíndricos de las muestras 
solidas SBA-15. Los difractogramas se obtuvieron en un 
equipo Bruker D8 Advance, empleando radiación 
monocromática CuKα, con una longitud de onda de 1.54 
Å, en la región de bajo ángulo (0,6o a 5,0o en la escala 2θ). 

Resultados y discusión 

Efecto de la temperatura de activación sobre la concentra-
ción de grupos silanoles  

La muestra analizada fue calcinada a 823K, como ha sido 
reportado en la gran mayoría de trabajados encontrados en 
la literatura, relativa a materiales SBA-1536-38. La activación 
consistió en colocar el material a una temperatura especifica 
en alto vacío durante 12 horas, como ha sido mencionado 
anteriormente. El principal objetivo de este proceso es 
eliminar el agua fisisorbida presente en la superficie del 
sólido y así facilitar la presencia de grupos silanoles activos 
que permiten la post-funcionalización del material39. Los 
análisis de FTIR, muestran claramente que el parámetro αOH 
es función de la temperatura de activación. La figura 3 
presenta los espectros de FTIR para el material SBA-15 sin 
calcinar (SC), calcinado a 823K (C–823), calcinado a 823K 
y activado al alto vacío a diferentes temperaturas: 298(C–
823–298), 343(C–823–343), 373(C–823–373), 423(C–823–
423), 573(C–823–573) y 673(C–823–673)K. La tercera 
cifra en cada paréntesis corresponde a la temperatura de 
activación.  

Los resultados de este estudio son:  

1) Para las muestras sin calcinar, calcinada a 823K y las 
correspondientes a esta y activadas a 298 y 343K, aún 
presentan el pico característico de agua fisisorbida, 
localizado en ∼5240cm-1. Sin embargo, la activación a la 
temperatura de 373K permite la eliminación total del agua 
fisisorbida.  

2) Se determinó la temperatura en la que existe una mayor 
concentración de grupos silanol; para la muestra SC se 
observa la ausencia de la banda de grupos silanoles 
(localizada a 3747cm-1), no así  para C–550, C–823–298, 
C–823–343 y C–823–373, las cuales muestran una banda 
bien definida de dichos grupos, sin embargo cuando se 
aumenta la temperatura de activación a 423, 573 y 673K 
esta banda tiende a desaparecer.  

3) También es pertinente mencionar que en el material sin 
calcinar SC existe evidencia de los residuos orgánicos 
provenientes del tensoactivo (P123) utilizado para la 
síntesis, en las regiones de 1350, 1380 y 1460cm-1. 
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Fig. 3: Espectros FTIR para el material SBA-15 sin calcinar, 
calcinado a 823K y activados a 298, 343, 373, 423, 573 y 673K. 

Con base en los resultados obtenidos mediante FTIR, 
373K, es la temperatura de activación en la cual la 
concentración de grupos silanol se maximiza (mayor 
tamaño de pico en los espectros de la figura 3).  

Efecto de la temperatura de calcinación sobre la concen-
tración de grupos silanoles  

La temperatura de calcinación también juega un papel 
importante sobre la concentración de grupos silanoles. Lo 
anterior se corroboró a través de un análisis de resonancia 
nuclear magnética de 29Si y 13C, sorción de nitrógeno y 
espectroscopia infrarroja.  

Resultados obtenidos mediante 29Si-NMR: polarización 
directa con desacoplamiento de alta potencia (HPDEC).  

En la figura 4 se presentan los resultados de espectroscopia de 
NMR de 29Si por el método de polarización directa con 
desacoplamiento de alta potencia (HPDEC). La muestra SC 
presenta picos muy bien definidos Q2, Q3 y Q4. La muestra 
calcinada a 523 K, produce la desaparición de las señales Q2 
y Q3, mientras que Q4 se incrementa. Para una temperatura 
de calcinación de 623K,  Q2 prácticamente ha desaparecido, 
Q3 disminuye y Q4 se incrementa. A temperaturas de 
calcinación superiores a 723K, los sitios Q2 y Q3 
desaparecen, quedando únicamente una señal correspondiente 
a los siloxanos. La calcinación a temperaturas de 723, 823 y 
923K sólo muestran la señal correspondiente al grupo 
siloxano.  

La mayoría de los trabajos sobre sólidos SBA-15 calcinan 
el material entre 773 y 823K; sin embargo, esta 
temperatura debe ser elegida cuidadosamente dependiendo 
de la aplicación que se le dará. Si lo que se busca es 
funcionalizar la superficie del sólido mesoporoso, e.g.  

 
Fig. 4: HPDEC NMR 29Si del sólido SBA-15 sin calcinar (SC) y 
calcinado a 523(C–523), 623(C–623), 723(C–723), 823(C–823) 
y 923(C–923)K.  

grupos aminos, es importante controlar la cantidad de 
grupos silanoles superficiales, con la finalidad de una 
efectiva incorporación del grupo funcional. El análisis de 
29Si NMR muestra en el material calcinado a 723K una 
condensación total de grupos silanoles, por lo que para 
asegurar la presencia de dichos grupos, es recomendable 
calcinar a temperaturas menores de 723K. 

Resultados obtenidos mediante 29Si {1H} NMR: 
polarización cruzada – giro al ángulo mágico (CP–MAS). 

En la figura 5 se exhiben los resultados de 29Si {1H} NMR 
por el método de polarización cruzada – giro al ángulo 
mágico (CP–MAS). A diferencia de la técnica HPDEC, en 
CP–MAS cada átomo de silicio provee una señal 
característica que depende de su grado de conexión (cross-
linking) con algún átomo de hidrógeno cercano. Se 
esperaría que la señal Q4 no se observara al pertenecer a 
los grupos siloxanos que no poseen átomos de hidrógeno 
en su estructura, sin embargo se observa una pequeña señal 
atribuida a algunos que se encuentran próximos a  átomos 
de hidrogeno pertenecientes a grupos silanoles o moléculas 
de agua. Conforme se aumenta la temperatura de 
calcinación se puede observar en la figura 5 una pérdida 
gradual de la señal correspondiente a grupos silanoles 
geminales y grupos siloxano. Este comportamiento nos 
indica que ocurren cambios significativos en la estructura 
del sólido. Es probable que temperaturas de calcinación 
superiores a 923K colapsen la estructura porosa (pérdida 
de la porosidad).  
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Fig. 5: 29Si {1H} CP–MAS NMR del material SBA-15 sin 
calcinar y calcinado a diferentes temperaturas.  

Resultados obtenidos mediante 13C CP–MAS NMR 

La figura 6 presenta los espectros de NMR de 13C 
correspondiente al material SBA-15 sin calcinar y calcinado 
a 523K. En la muestra SC aún se ven restos de materia 
orgánica, provenientes del tensoactivo utilizado durante la 
síntesis del material mesoporoso. En aproximadamente 
15ppm se observa la región de los alifáticos, mientras que 
en 70 y 76ppm corresponde a los carbonos unidos a 
oxígenos. Por otra parte, la muestra calcinada a 523K ya no 
da la señal correspondiente a los residuos orgánicos, lo que 
permite afirmar que a esta temperatura los residuos del 
tensoactivo son eficientemente eliminados. En resumen, los 
carbonos provenientes de las moléculas tensoactivas no 
terminan unidas covalentemente al SiO2, lo cual permite su 
eficiente eliminación a través de la calcinación del sólido. 

 
Fig. 6: 13C CP–MAS NMR  del material SBA-15 sin calcinar y 
calcinado a 523K. 

Resultados obtenidos mediante sorción de nitrógeno  

La figura 7 muestra las isotermas de sorción del material 
SBA-15 sin calcinar (SC) y calcinado a 523(C–523), 
623(C–623), 723(C–723), 823(C–823) y 923(C–923)K. De 
acuerdo a la IUPAC, las isotermas obtenidas para nuestros 
materiales SBA-15, pertenecen al tipo IV con un ciclo de 
histéresis H1.  

Para las muestras C–523 y C–623 se tienen los valores de 
áreas superficiales más altas (c.f. Tabla 1). De acuerdo a 
los trabajos de Kleitz et al. (2003)40 y Shah et al. (2008)41, 
sobre la eliminación eficiente del tensoactivo en materiales 
de sílice mesoestructurados y SBA-15, respectivamente, 
concluyeron que esta ocurre en el intervalo de 400 a 500K. 
Por lo tanto, la calcinación a 623K, es suficiente para la 
eliminación del tensoactivo. Cuando el material es 
calcinado a temperaturas mayores de 723K hay una caída 
abrupta en el área superficial, esto podría deberse a un 
proceso de sinterización.  

Respecto a las funciones de distribución de tamaño de 
poros, para el material C–523 se refleja una significativa 
dispersión en el tamaño de los poros, esto se debe a la no 
uniformidad a lo largo de la sección transversal de sus poros 
cilíndricos y derivada de la calcinación parcial del 
tensoactivo en el interior de estos. Como puede apreciarse 
en la figura 7, a medida que se aumenta la temperatura, el 
tamaño promedio de poro disminuye, lo cual como ya ha 
sido mencionado se debe al proceso de sinterización del 
material. Para las temperaturas de 823 y 923K, el proceso de 
sinterización no ocurre más. 
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Fig. 7: Isotermas de sorción de N2 del material SBA-15. 
Funciones de distribuciones de tamaño de poro (recuadro 
superior izquierdo). 
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En resumen, la calcinación afecta significativamente la 
estructura porosa del sólido y su actividad química. Está 
claro que es necesaria para la eliminación del tensoactivo, 
sin embargo, este proceso se debe llevar a cabo a 
temperaturas no mayores a 673K, debido que a temperaturas 
más altas ocurren cambios importantes en la estructura del 
adsorbente, el cual se puede ver afectado por fenómenos de 
sinterización que se reflejan en una menor capacidad de 
adsorción y disminución del diámetro de poros. Por otra 
parte, la rugosidad de la superficie (como lo indican las 
dimensiones fractales obtenidas, viz Tabla 1) se mantiene 
prácticamente invariante, entonces podemos concluir que la 
temperatura de calcinación no afecta significativamente la 
rugosidad de la superficie sólida. 

Tabla 1: Resultados obtenidos mediante sorción de nitrógeno. 

 SC C–523 C–623 C–723 C–823 C–923 

ABET (m2 g-1) 676 763 776 516 486 428 
VMICRO 

(cm3 g-1) 0,031 0,091 0,095 0,042 0,019 0,012 

VMESO 
(cm3 g-1) 0,854 0,729 0,754 0,540 0,571 0,524 

VT  (cm3 g-1) 0,886 0,819 0,848 0,582 0,590 0,536 
Dp(NLDFT) (Å) 81,45 70,32 70,32 67,94 65,56 65,56 

DNK 2,62 2,62 2,61 2,57 2,55 2,54 
DFHH 2,64 2,71 2,71 2,7 2,64 2,62 

ABET ≡Área superficial BET; VMICRO ≡ Volumen de microporos;  
VMESOPORO ≡ Volumen de mesoporos; VT ≡ Volumen total;  
Dp(NLFDT) ≡ Diámetro de poro con NLFDT;  
DNK ≡ Dimensión fractal Neimark;  
DFHH≡ Dimensión fractal Frenkel-Halsey-Hill. 

Resultados obtenidos mediante espectroscopia FTIR 

En la figura 8 se muestran los espectros de infrarrojo del 
material SBA-15, tanto para la muestra sin calcinar como 
para las calcinadas a diferentes temperaturas. Es 
importante mencionar que la banda relativa al intervalo 
2700 y 3700cm-1 corresponden no sólo a los grupos OH 
unidos a la molécula del agua, sino también involucra la 
posible presencia de grupos geminales43.  

La temperatura de calcinación, como se ha mostrado 
previamente en este trabajo, afecta significativamente la 
presencia de grupos silanoles localizados en la superficie del 
sólido mesoporoso. En los espectros de FTIR se observó con 
claridad que a temperaturas de calcinación inferiores a 523K, 
aún existe evidencia sobre la presencia de residuos de la 
molécula tensoactiva empleada en la preparación. A 
temperaturas mayores de 623K la materia orgánica y el agua 
fisisorbida han sido prácticamente eliminados, así mismo se 
observa claramente la presencia de la banda característica de 
los grupos silanoles libres en 3747cm-1 
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Fig. 8: Espectros FTIR del sólido SBA-15. 
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Fig. 9: XRD del sólido mesoporoso SBA-15 calcinado a 623 y 
823K. 
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Resultados obtenidos mediante XRD 

Como ya ha sido mencionado anteriormente, 823K es la 
temperatura de calcinación comúnmente empleada para 
eliminar el tensoactivo en materiales SBA-15, con la 
finalidad de crear su porosidad. Este trabajo muestra que 
para fines de funcionalización, 623K es la temperatura que 
presenta mayor área superficial y mayor concentración de 
grupos silanoles. En la figura 9, se presentan los 
difractogramas de los sólidos calcinados a 623 y 823K, con 
esto se demuestra que en ambos materiales se presentan los 
tres picos asociadas con las familias de los planos de 
refracción (100), (110) y (200). La presencia de estos picos 
implica un arreglo hexagonal de mesoporos cilíndricos, 
estructura característica de materiales SBA-15. De acuerdo 
a los cálculos propuestos por Kruk et al. (2000)44, se 
calculó el espesor de las paredes de poro. En la figura 9 se 
reportan los valores. A partir de estos resultados se puede 
corroborar el efecto de la sinterización por la temperatura 
de calcinación.  

Conclusiones 
Se encontró que bajo las condiciones de síntesis reportadas 
en este trabajo, la temperatura de calcinación óptima en los 
materiales SBA-15 para aplicaciones específicas, es 623K, 
como lo demuestran los resultados de FTIR, NMR y 
adsorción de N2. En cuanto a la temperatura de activación, 
se encontró que a 373K se tienen una buena señal de 
grupos silanoles y eliminación de agua fisisorbida, 
condiciones necesarias para post-funcionalización de la 
superficie en este tipo de material. 
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