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OBJETIVO 

oCtovanadato de pla~a {nombre com~rcial del caLalLzador (Colcman Ine~ru-

'Sal-...!i Vanilllate) es usado en el ~ubo d~ combust~Qn del Microanalizador· de 

(C, K, N) Pcrkin-Elmcr Modelo 240. (t, 2 ) Se emplea para absorber azu-· 

cantidades) y otros halQgenos, adcm~s d~ favorecer Ja.--

de combustLQn. Ld absorciQn de loe, ~l~mcntos mencionados es Lmportan~~ 

en Ja dctccc1Qn del Carbono e H1drQgr.Oo. 

, , 
S\nte&Le y caractcr1zacLqn 
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CAPITULO 11 A•TECEDE•TE& 

CATALIZADORES. (J) 

~xisten numerosas Vf'.'lntajae l)n dcposi.t..a~ mctaJ~s _cat.a J \t tcamentc act.ivos en ·un. 

tal como al4mtna, carbQn o s\l tca. E) mr:?tal puede d1spcrsarso al~amcnte. 

como cr:i.st.alit..os a travfts d~J sist . .-..ma de poros del soporto. como rcsufta-:~.·.· .. · . , 
produce una gran su~rficio met.~Jiqa acttva rcJati.va al peso dcJ metal usa-

Jo qut, ~e cs~ciaJmr.:-ntc ventajoso con m"t.alcs prectosos st ostos no se rocupc'"'* 

Un catalizador met~ J ice soportado ~n una forma adf:'cuada (past.i 1 la·, 9r4nulo ~ 

foima ftsica), pcrm1t~ el flujo d~ gasee a travqs del r~actor y luego la dif~ 

-de Jos rnactivos a t.rav~s de los poros d'-'l mot..al activo. 

de rcacc1Qn, retardar el sint.crizado de los 

(con Ja r.,sultantc ~rdida de supcrfictc 

.rt:?si.stcncia al envenenamiento. Por taJ.,s razones, Jos cftt4i.l1~adorns.·~t.4'i_,!_-· 

son ampJ lamento usados en procesos qu\micos. Dnbc r*'conoc~rsa qua · .:,::~ 

t.ambié;n puede tener un pC:11pel catal\tico que dcscmpcf'.lar. 

Existe· un intcr::s crcci,..ntf:' en el uso· de cat.al tzadorcs mf:'t~J icos soportados ... 

-~~·tudios b~sicos do 1 as propi.cdadr.s adsort i.vas y cat..aJ \t.icas d12 Jos metales. 

·'&C';.r~portan· cstUdioo lnd1viduaJcs de mecanismos y cin~tica, usandO varias comb1na

mctal/soportc, as\ como estudios de adsorc1Qn.uáando cspectroscopta infra-

Tambi~n sn han hecho esfuerzos ~onsidcrablcs rn los ~ltimos años para re~ 

algunos problemas eospccialcs quP- surgen con cst.a forma df'l catalizador met4- · 

1.i.co. por "jcmplo, r.fcctos de soporte y t.amaño de crist.aJ ito. 
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EJ térmlno "efecto dcJ tamaño de crlstalLto• se usa frecu~ntement~ para dea

~ cribir cambios en la actividad catal1tica por unidad de arca de superflcie mat,li• 

ce conforme se varta el tamaño del crlstall~o. Los modelos que representan cris

·.taJ ltoa de dlfercnle tamaño Lndican dlferf)ncia en e1 número relativo de varios tl.t. 

PoB-.de sitios de adsorción, y la csp11clficldad dfl los slt.ios en qulmlsorclón ea a-

parente a partir de estudios de FEH y LEED. Puede cambiarse el arreglo da lo~ 

-lftO~ de la superficie del metal por otros m6todos, por ejemplo, por tratamiento t~!:_ 

mlco, y otra vez, una reacción catal1tica dada pu~de s~r "sensibl.e a la.estructu

ra" o "éxl9cntf!'1 en oposición a "lnsenslbla a la estructura" o "fiicil". La natu-

. ral~za y caracterlstlcas fislcas del soporte tambt6n pueden modlflcar la act..lvldad 

·, cs~c{flca y s~lcctividad. La locallzaclÓn del metal en el soporte ha sido eetu-

. ~lada con rJ.:'specto al "'nvenenamif~nto del cat.al izador y el cent.rol de dlfusLÓn de 

)a rapidez de reacción. 

~~n posibles muchas combinaciOncs de metal y soporte y pueden prepa~a~se 

· .·,_llz~doree por diferentes técntcas, por ejf)mplo lmprcgnaciÓn, üdoorción .dfl una 

CL6i1·~ Coprecipltación. , Aun cuando se hayan fijado los materiales y ~étodo ·dn p~e- -".·-:; 

la actividad catalltica pucd~ ser atin muy sensible a dct..a)lf)& del proce

pór ejemplo fuerza de la solución, tiempo d~ contacto, Javado."·.método d~ 

., .redúcclón. AÚn más, la descripción df!! la preparación del cata] lzador puedE· inélu~ 

ir anotaciones de que se requlerJ.:' algún tratamiento activante o adlclón de un pro-· 

·lftOtor. 

Élcceión del soporte. 

Forma f1sica. Una consid~raciÓn del proceso caLalltlco sugiere la forma 

f1sica mas adecuada. Los soportes granular~s o en forma de pastilla (cilindros 

preformados y csfflras) son comuntJs en reactores !Jrñndf'H• empa~ados que involucran 

rcacclon~s en fase vapor. La far.ma d~ pastilla y las dimensiones, .detCrainan ~1 

elftpa(¡ue; flujo y caracter1sticas de transferencia df.:' ca.lar. 
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-Arca supcrf1ctal. Es usual hacer una dtst LnctQn entre soport~e de 4rca pe

queña y 9rando, y mt~ntras qu<:! los soportes de: ~rea pí.'qUt::."ña son m~s btcn cataltt..!_ 

camcnte incrt~s, los soport~s con ~rr.as sup~rftctalr.s grand~a pu~d~n llegar a in

volucrara~ rn r.1 proceso catal izado. Ejemplos de soportes d~ ~rr.a pequeña inclu

yen !='arburo de s11 i.cto, at4m1nas y s\1 tcr.s fundidos, mul 1ta s1nle';t.1ca, y matc.c1alee 

ñaturat~e como b~r1lo y ptP.dra pÓmr.z. Los mat~r1alrs do ~rr.a sup~rfic1al pequeña 

puede.n ser vitlUd1met1l•.! r•o porosos, cons1st1r.-ndo dr. part~cuias dtscrot:.as ¡>'-!qucñae, 

O pueden tener una ~struc~ura por.osa corr1~nt~. Son ~t1lcs para soportar materia-· 

les activos en una situac1Qn (por ~jcmplo ox1dac1Qn parctal) en donde una rcacctQn_ 

~st~rior, dcbtda a d1fus1Qn lr.nta a travQs d~ una r.structura· porosa bi~n dcsarro-

·!lada ns tndcs'.'ablc. Los probl~mas de uso incluyeon a.dhf:'renc1a mctilt1ca y dcsarro""'.' 

Jlo do act1vtdad por d~gradactQn. 

-Porosldad.. cuando la rapidez dr. rcacc1Qn se vur.lvo comparabJn can la rapidez 

dJf_usiQn de los reacti.vos o productos drntro del s1atr.ma dn poros, Ja acli.v1dad 

iitic~ y l~ =clcct1v1dad se modifican debido a camb1os ~n la ostructura d~ po-

-Pi:'op1cdadns adsort1vas .. Aqu\ S'-' hace una d1st..1nc1Qn cntrr 4rca supcrf1c1al 

capac i.dad de una 1u11 d .. 1d de ~r'.'a para adsorb~r sa 1 f".!S mct ~ 1 ir.as. productos rcac-

Las prop1,-.drtdr.s nidsort ivas son frccur.ntcmrnte fundamcnt.a1ce para dC-

grado en el cual nl mr.tal so d1spr.rsa y la un1formtdad de su di.stribU-

. -Rcs1st.r.?nc1a t.qrmLca. El colapso de la estructura dr. poro cuando se cal icnt.a 

el c"atal izador, cmcapsulando as¡ al metal, os obvLc1mcnto tnde~r.-abln y es por eso 

- -que Ja cst.ctb 1 J 1dad tQrm LCa es una caract'.'r¡st Lea e sr.- ne 1a1 de 1 sopor t. e. Los procc- · 

sos. de t·ransportt:? supcrft.cLal se vuclv<:?n aprnctablcs a ""0 .. 3Tf, dondr.! Tf es Ja· t~m

dc O.JTf os una gu\a a la· cstabLltdad ~cJativa del 

i'' 
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~rea superficial grande en un soporte d&do. La sLntcrLzact6n puedo hacerse d1ftc1l 

por Ja ad1c1Qn do ostab1l1zadoros, por ejemplo, pequeñas cantidad'ns do mater1aJea 

t4rmicamentc rcs1stcntcs d1str1bu\dos entre Jas part\culas del soporte para mini-

mlZar el contacto. 

- Estabi.J 1dad QuÍ,.m1ca. La postbil idad de una rcacc1Qn qu\mica entre .el sopor-·::.: 

y su ambiente durante su uso raqu1cr~ cons1d«?raclQn. Obvi.amontc,¡ una ox1dac1,Qn 

faso gaseosa a alta t'.!mpcratura, rcqutcrf'? ni uso de un soporte que. no soa couau-

un -Qx1do quo no debe rnduc1rsc. 

- Part.í.c1pac1Qn Rcact1va. El soporte no debe catal í.zar rnacc1oncs. no dcseád~·~~-:.~· 

esto no sí.nmprc ns prodcc1bJc o f~cí.Jmnntn probable .. No puodo cseum1rso qua-..:.--

Roporto ~s en s( lOQrt.e, 
, , , 

pt?cmdnP-cr..r~ as\ dospuqs do que se añad4 el ·m..,taJ_. 

- Hisccl;ncos.. O~ acuerdo a loa puntos ant.cr1orcs, no ns sorprendente que puc-

veces atribulrsc ~r~praduc1bilidad daJ dcscmpt"!ño del catalizador a la varia--· 

"'' m~tir:-rial :::oportc, Juti! md_t,~r1atcs que ocurren on Ja- natUraloza prosCnta-~··· 

con respecto aJ control do cc:1lidad. lln problema rclaclonado es el cont.r~~:-(;·:;\:, 
·,L 

"Ca.téiaidD d:e- ...-are-• de] soporto. Las propaC?Claclea ~~n1.cas (rcsi.stcn_c&.a._a m~ 

do formar pdst.iJJas) de Jos mdtcrialcs soporto tamb1Qn son consld~ 

varios sopor.t~s pund~n dilr Jugar a problemas de manejo, r11Jsgos a Ja sa--

Pareen ·Gt il hacnr una d1st1nc1Qn ~nt.rn el cff~cto dcJ soporte sobre la a<:t.1vidád 

Jos cristal 1tos mctcllicos y parti.c1p~cic?n socundar1a.·-

-df)J_.soportc (ofcct.os d~ poro y tamaño de parttcula, catill1sis do uno o mas pdsos de 

rcacciQn, adsorciQn do vnnnnos, variai:;iQn t:'n dispnrstQn mct.l:l 1ca o Jacal izac_iQn me-
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,,.; "9todos de prcparaciQn. Cuando un soporte poroso de catalizador se ai\adc 

un• a~JuciQn agttada que contiene el compu~sto mct~ltco activo, fuerzas cap1Ja

vcz CLCntos de atmQsfcras aLracn aJ 1,qu1do d~ntro dr. Jos poros. El 

activo puede ser adsorbtdo en 1as paredes dol poro, y el mqtodo sC de-· 

..s.orcaéin de .... Mtlacaiia y a veces, anterc:ambao 1Q1uco. Aqut el vólumon . 

. ~ol~c·~Qn usado .ecr4 mayor que el volumen de poro dnl soporte. En ot.ias,prCp•;;:,:· 

la adsorciQn es pequeña~ el catalizador so produc~ s~~ando.Ql. 

una soluc1é,n del componcntó activo, usitndosc entonces cl tf:;~: ... , ,· 

La dtstinciQn entre estos dos m~t.odos no st~mprc,cs clara y 

se emplea ampl.t.amonte el G1t.1mo t.~rm1no para varios ~tod~s de prcPara-· 

de contactar el soport.c con un compuesto mct~l1co en soluctQn, so .con " -: .. -. 

en algunos in/;t.odos dt:.' drpaeacaQ.., puC-

dri mctalf!s sobrf) ~1 soport~. Una vez m.fts, la t.~rmi..nologta 

pos~bl~, puede usarse prcctpitaciQn en dond~ ld_adictQn de un rcacLi~ 

.Ja solubilidad de manera quo un compuesto ml'."t~l1co Sf.) dr.pOs1t:~ s_o~~.c:·:'.' 

En el m~todo dc·c:aprecapat.ciéin. la adtciQn do 

de una mezcla de compu~sto m~t~l1co y soporte, amoos ~n 



-SJ:•TESJ:S DB ORTOVA•ADATO DB PLATA. 

RELACJ:O• B J: STO R J: CA. 

"".1930. Brlt.ton y Rob1nson. <4 > 

8r1t.ton y Rob.inson reportan que el vanadato 3:1, JA9
2
?• "Y

2
o

5 
(ort..ovanadát.o 

pJat.a) fue pr~parado por Roscoc (S) de la saJ corr1Jspond1~ntc de sodi0 por. met.-·~-, 

El Jos real izan la s\nt~s1s mezclando soluc1on~s dn nitrato de plata· y··~c-- :-.,~~.:~:\ 

3:1, prr.parado por d1soluc1Qn de vanadio ~n sO.lucú:in de h1d~~~>::~?:~ 

·, - xl.dó' a., sodi-o a .-.bul 1 tciQn. Obt 11~ncn un prr.C1p1tado rojo-naranja intcnso _co_n, Ja, 

._-_fQrmuJa ~mptr1ca Ag
3
vo

4
• 

+ 

s~ñalan adcm~s qu<.: la compos1c1Qn dr.1 prr.ic1p1t.ado es indap('!ndif.!ntC de la ra-

zQn ·de nitrato de plata y vanadato d~ sodio qur.! rcacc1onan.. Esto fue dcmo&t.'rado 

rftczcl.~ndolos en razonr:os r0Rpf':>ct.1vas 1, 2 y 4 molos d(\ nitrato de pJata a 2·n)O)cs 

d~, v~nadato de sodto 3:1. Stn ~mbargo, ~l car~ctcr dol prnc1p1tado var\a ya qua. 

~~-lo Sc.pÚcdf:! obt.f'.?nt:!r un prnc:1p1tado- ·f.locUlcnto f:\ctlm('.!:ntc filt.rabJc mantc.nícndo· 
·.' .. : ,, ·::..~. 

·;.y(jd~s_a ~abo r.:n fr°(o, p~ro a~n el prcciptlado obtenido a partir de una_s.oi·ú~·iq~:.~':~ 

no se asr.ntar~ a menos que el nitrat.o dn plata ~r.>t-Í.<'n exceso. 

_cu lado) y 20.Bl\ V
2

o
5 

(20. 74' calculado). 

Br1.tton.y· R_obinson publ lean n~ un trabájo postr.ri.or(G), en t.d que 

· ~~~t~1d1os· de rf'.'!accioncs dr. los vanadat.os df'.'! sodio con otros mctalns, una not.d en -

:cstimac1Qn dn vanadto como los vanadatos de plttta~ 

s·r. rf'.'!porta que Moscr y Brandl (?) dnsr.ribnn un m~todo con nl que el vanad.Lo -

pucdr. dctr.rm1narsr. con pr~ctsiQn como Ag
3
vo

4 
SL se establf'.'!cr.n condicionos nc~csa-

rlaS añadt~ndo NaOAc y un poco d~ N11
3 

concnnt.rado (Jg y O.Sr:c 

ra 200cc d~ so1uciQn neutra quc·.contenga 0.29 dt" v
2

o
5

) antes de añadir ~gN03. Y'" 

· Juc90 hL.iviendo durant11 30 m~nutos. 
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.Adl"!m~s d., hacf:'r itlcaJ Lna la solucLQn, la concPnlri\c\<Ín r,.,.lat.1vamrnt.r. al la d~ NH
3

foE:_ 

ntsr\s cal ione1 compliF."jos plata-ami lli'I y "is\ trndPrta a mant..~n""r la concf"!ntractQn 

baj.'I, y 11sto t.t::'!nch~rí.a a su vrz a dtsolvrr algo dF• l\g d,:.J vanadalo pr"cipit.ado. 

BrtLt.on y Robinson han mostrado qur la adtciQn dr. Na
3
vo

4 
acuoso a AgNo

3 
acuoao 

rf'.!sult.a ~n la prl".?c1p\,t.aci.Qn dr. l\g
3
vo

4
• Esta sal r.s Ja m~s insoluble df:' los vanada- · 

.,_t.~s d~ plat.a y parf"'CF." qur. srr\a 1111 m~R edr.cuada pard propQSitos anal\t1cos. 

- 1941. GUii.'r. (B) 

En su cont.r1buc1Qn al rstudto dr los vanadat..os, Guit~r obtirn~ 

ad1c1Qn d~ una soluc1Qn normal dr. AgN0
3 

a una soluc1Qn de Na
3
vo

4
.o de 

dondr ,:..) pH sr modi.ficQ por adíc1onr.s df:' amon\aco o ;leido n\t.rico (y 

caso dr. la p1ata). El Lnlrrvalo df) pll favorabJ,, fu'.:! di:;i 1 a 7 

El vanadlo prrcipltQ tot.almr-nt.P "n su forma dr·vanad ... t.o de pJat(l 

1.6 y 7.. Sr obt.uvú•ron cuatro vanadat.os de· pl.Ata: .el 

Reporta el us~ dr. los vana~at.os dP. plata como absorbcnt.r.s para.~iQxt~o de 
_Ut.i.l izQ la ·rnisma tt;cnica dr Britt.on y Robtnson para stnt.rt.lzarlos. 

. ' ... · 

"''"'"''R"'"' quF:- solo pu~df!n foP:marsf." los ort..o, ptro y mr.t.avanadat.os. stn··.~~bar9o,, un .va~·:. 

par~icular pod\a convrrt.1rsf'! a ot.ro variando las propor1· 1onr-s. dr loS 

tanto, mF.>zclas. Lit 1,-hulticiQn o 

·cLm.ient.o t.amabi~n at:r.ctaba la composic 1Qn a~ los pr.rc,pltadoa. 

- 1963. Ebrling y Mal~~r. (lOI 

Los aut.orcs rf!port.an la stntes1s dr.1 ortova_nadat.o de plata soportado en Qxido 

zirconio (par·a su uso en el microanal izador ctr. ~lr.'!mf'."ntos). 

~ur. ut.ilizaron r.s <'!l siguiente: 
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Disolver lBg de pent~xido de vanadio ~n SOOml de solución de hidróxido de sodio 

.2N. y diluir a 1 1 it.ro.. Añadir Jent.am~nte soJución saturada de nlt.rato de pla.ta con· 

agitación consLant.c para pr~cipitar el vanadat.o de plata. Llevar lentament.~ la solu~ 

. ·ciQn .a ebull iciÓn durante 2 minutos. <Jleva aproximadamente 20 minutos llevar ra Bo-

l·uclqn.y pr:~ciplt..ado a ebullición). Filtar, usando un filtro de vidrio slnt.erizacla. 

el pCcc.lplt.a~o y lavar varias vccns con agua destiJada1 secar en una est.ufa a lOOºC. 

Mezclar el vanada~o d~ pl~ta con tres veces su peso d~ Óxido de zirconio al 95• 

humedecer. la mezc)a con aqua de8Li1ada. Fillrdr el exceso de agua y cxtrulr la pastá 

través de und malla #12 y secar a lOOºc. Cuando ~1 producto csL~ seco. removerlo d0 

f-~ lntroduc ir a la mufla a 800°C durante 3 horas. 

EbeJLng y Haltcr señalan qu~ usando una cantidad controlada de hldr6xldo do sodio. ·;,'~ 

·para disolver ~l pentÓxldo:d"' vanadio y añadiendo solución de nlt.rato dfJ plata hasta qufl 

no e~ note precipitación adicional. se encucntrdn presentes Óxido y vanadato de plat.A 

-~n el producto terminado. si~ndo esta mezcla Jo que Jos autores ~ es la clave de 

·i·:f.':·, '.la elevada capacidad y tr.nacldad «El material.. El Óxido de zirconio se usa para daz: 
~J ~'.:..:~ ·."'" ,.. . ' 
Y.?~;-~'_.ba~e al. material para producir una forma de ·pastilld. 

Se cr.ee quJJ una reacción qulmlca tal como la formación diFJ una sal doble, eulfat.O' 

va,no•o••~•o de plata, o el haJuro corr~spondicntc, explica mejor Ja reacción. Esto p~d~~a 

el cambio de color obs~rvado cuando se analizan compu1Jstos que contienen azu-

Se han anal izado variQB. compu•~stos ~ue contienen flÚOJ' usando un t~ubo empacado 

·Vailada'to de· plata, con resuJ tc'ldC'.1$ igualmente buf!nos. No se agrr.qilron react.lvos ad_i;.. 

CAPACIDAD: Una carga de 4g es suficiente para cuarenta o mas análisis de tamaño 

El tamaño promenio de Ja mu~stra var1a entre 5 a lOmg. La muestra puede con-

halógenos, o ambos. 

El vanadabo de p~ata posee la ventaja Única de señalar su saturación, .O'.dcsa~tl~a-
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:c·iq·~· con_ compuestos azufrados. Bajo calentamiento, la carga no reaccionad• so 

verde olivo oscuro, mientras que la porciQn gastada permanece amarlllo ln-

Esta diferencial de color eot~ presente, pero no tan aparente, _a t.em~ra-

El cambio d~ color es entonces de un amarillo-verdoso a amarillo 

11.1) 
Fleury y Kohl muller. 

L~s especies cristalinae.encontrAda• 

de fases1 

eut..;cticoe 

fusiQn mix~a de los dos Qxldos sQlidoe. 

T- ºC 

700 

600 

sao 

1/7 
1 

1/2 

1 
1 

i 

-· ... ---

1/1 2/1 3/1 

1/7 l\9V7018. 

1/2 

1/1' AgVOJ: 

2/1 l\94V2o7.· 

3/1 Ag
3
vo

4 

Las esp€'cies fueron caractrrizadas por sus esp~ctros da Deby~-Sch~rer -(18. in~ 

formaciQn obtP-nida es la que actualmente se encuentEa en los archivos dé tarjetas 

Las espr.ci~s 1/1, 2/1.·y 3/1 corresponden a sales conocidas 

po_r ·cristal izaci.Qn de las solucion~s acuosas. 



- TECNlCAS DE CARACTERlZAClON FlSICA DE CATALIZADORES. 

La el9uicntc tabla pr~senta las principales t~cnícas de caractcriz~ciQni (12) 

- AdBorciQn d'! Gas"s 

Arca superfic1aJ 

DistribuciQn dr- Tamaño dP. Poro 

Ar"a Met~lica 

- Porosimctrta de Mcrcurto 

- RcducciQn Programada con T~mpcratura 

- CaJorimr.tr(a Oif~r~ncial d~ Barrido 

- Espr.ctroscop\a Infrarroja 

- Difracción de Rayos-X 

Fluorescencia d~ Rayos-X 

M1crosonda 

- Espcctroscop(a EJcctrQnica para An~lisíe Qu\mico 

;..; M1croscop\a Elc-ctrQn1ca d~ Transmisi.Qn 

- Microscop\a El~ctrQnica d~ Barrido 

Caractcrizac\Qn·Qu\mica d~ Grupos Func1onal~s 

cont inuaciQn SI'! m~nciona la intlf.•rpr,,taciQn· 

de Difracci.Qn d~ PA_yos-X r.n la caractf'."!ri:za~i.Qn de Jos productOs 

s.(ntcsis ~f~ctuadas f'.'!n r.1 pr-eslf'.?ntc trabajo_: (lJ) 

Si tan solo se dr.s"a la· 1dr.nt1ficaciQn de una mucst.ra .~n po~_vo,_ 

con dtagramas dr sustanc_tas conocLdas ha~ta qu'-" 

que r.st~ dlsponibl~ una.biblioteca de ast~ndar~S~ 

lllflñte, ~r. compar~n los valores d calculados del diagrama de dLfracciQn 

éia desconocida con los val.orr.s d dF" m~s d~ 25,000 ent.radas, que cs~~n 
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t.arjet..as en el archivo d~ datos de Rayos-X de polvos (PDF). Est~ (i\spon1blc ur•'\Jl-'. 

dice con #Jl archivo. EJ t'?squema de ca~alo9ac1Qnusdda pard cldS1f1cdr las d1s,t.int.as 

~arjctas en) ista las trE~S reflexiones m~s intensas en Ja esquina superior lZ'lu.1crd~ 

de cada tarjctct.. Las t ar jet.as f~st ~n f~ntonccs arrP.9 Ladas r.n sccut.'nc ta dccrcc::icnte" 

valores d dr ·Jae rf:"flP.x1onE·s m~s inu·•nsds, bdsddo "'" 100 para Ja r1Jflf;~1Qn m~s 

i.ntcnsa .. 

4 1 l.ff: t l.1' 1 •.H 1 •. u 1 •i'IO. 

..... , •• 1 ·- 1 .. 1 • 1 ...... , .......... ") 

IV .... 

·-·· . 
·-D .. c.. ... 

... 

.... .... ... , .... .... .... 
'·" a.u . .... .... . ... . ... .... .... 
1.H ,,,, .. ,. .... 
··~ 

l'h .... . ..•. .. .... ...... .. .... ... , ... .. .• .. . .. . . . .. .. .. .. .. .. .. .. 

. . .. .. .. .. 
.. 

Pct.r-a usar P. J archivo para tdf'."nt l f 1car una mU,!St ra que cont iE'nn un c-omp<:?nonl~~ 

.,, E::·· &v b:uaca· primero en f'Jl tnd1co el valor d df~ li::t. 
e,, 

".•; 

·:llv.lnltY .exlet.o m~s df) und rt:ofr.rr.ncla quo cont~nga r.I prun~~r valor d, 

~:.\': .. : C~~···)os Va}or-:-s d do Jas Bl9Ult=:tntr:<S dos l \nr.as dr· mayor Lnt~ns tdad. 

·~ 
comparan las tarj~tau involucradas. S•.' requ u:?rr 

./."; . . ' - . -, 

· <t..a·.·y-1.?n el piltrQn dr, dlfrdcc1Qn concunrdf.:~n. 

~i la muf:'stra d.,sconocida cont lf:'n•-. und m~zcla, cada componf)ntc di;>bc Ldf'!nt.Lfl-

·carsc indivLdu.ilmr.ntr. Esto Hf' h~"lcn tratando Ja 11st1'l d~ vaJor.-.s d como s1 pcrtc-

n~cir.s,..n a un solo c-ompon#:'nt". D•"'Bpu;}s d" obtrn"r una co11cordancla para un compo-

n.::ontr., s.-. omtt,..n todas las J \nF.>as dr.-J componPnt<' idr-nt tf 1cndo po'lra un"' cons1df:'ra.cLQn 

$P r~as1gnan .-.ntonc"s int..-.ns1dad,..s r"Jat 1vas a. laf:> 1 \11"ªª rE'stantf'.!s, 

ajus.tando Ja d.-. mayor. int"nstdad igual a 100 y n~plt. Íf'ndo todo,~¡ procP.dtmll:!'O.to. 
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La rccxaminacLQn de las tarjetas en ~J archivo es un proceso cont\nuo para 

minar errores y rct.1rar dcf1c1~nc1as. Las tarjetas de 

en Ja esquina super~or dcreCha. 

La d1fracciQ~ d~ Rdyos-X provee un mqtodo r4pido y preciso para idcnt1f icar· 

e~s cr1stal1nas presentes en el mater.a.al. A veces es 

·para. det."rm1nar· cu~lcs,de las pos1blC!B formas.pol1mQrf.a.caa de una sustancia 

:._·pre~cnt.es - por f.:!jcmplo,, carbQn en gr..iftto o C'n d1amantr.. La 

·~~r1.os Qx1dos -t.a.le~ como FcO, F"
2

o
3 

y Fo
3

o
4 

o entre materialfJB presentes en 

tales como KBr + NaCl, KCl + NaBr, o ~odos los cuatro- se cons19ue fqc1lmeñt~ 

. d~frac~1~n de rayos-X, m.J.ent.ras que el 4n411s1s qu\mico mostrar'ª 4nicamcnt.e 

· nes presentes y no su estado act.ua·I de combLnac1qn. 



CAPITULO II: P A 11 T E EZPBllJ:RB•TAL 

vac\o Thclco Hodcl 19 

- Parrllla y a91tddor magnqt1co Thcrmolync Typc 1000 St1r Platc 

- Mufla (con control de temperatura en dial. lectura en d1ál) 
Mufla (con lectura de t.c:mpcratura d1g1t.al) 

· L1ndbcr9. Horno de LaborAtorlo Modelo 51040 

- Balanza Aoal\tica Sautcr Typ 414 

- 01fr4ctqmct.ro de Rayos-X (para poi vos) Plahps PW 1050/25 

- EspcctrofotQmctro de Absorc1Qn AtQmlca Varian 

Macroscop~o ElcctrQn1ca de Barrido JEOL-JSCF 

- ·Analisis T~rm1co D1fcrcnc1dl: 

Oupont 
oupoot 
Oupont 

990 Thormal Aoalyzer 
Ccll Baso 
DTA Ct>ll 1600 

- v2o 5 Hat.hcson Coloman & Boll. 99.5' 

- zro
2 

grlido ccr4intco 

, 
- Tl02 grado c~r~m1co 

-·AgN03 Mcrck, 99.5' 

- NH40H H<lrck 

- Na 2co3 Mcrck, 99.5' 

-·NaOH granal.la 

14 

.\Cu 



·. - SINTESIS DE CARBONATO DE PLATA. 0 4 1 

1 mol Na
2
co

3 

106.0 g Na
2
co

3 

y 

+ 2AgN03 -----1 .. 

:: 1.5 mol AgN03 

:: 254.05 g AgNo
3 

:: X 

X = 6.0000 g AgNO) 

Y • 2.4956 g Na 2co
3 

+ 

Se pUStt"'ron 6.0000g df:! ntt.rato do pldta on 34.3 mi df.' aigua dcst..ilada, y 2. 

r.arbon<>to <i'> sodio o:-n 16.7 mi d.-, agua destilada. 

SI:! obtuvo un .producto ""polvo, fLndmJJntc d1v1d1do, color amar11Jo_ claro .. 

nl producto en f:'St.ufa de vac\o (15 1nllg, T=80ªC) durante dos horas. (El 

ltsls por dafracc1Qn dr. rAyos-X mostrQ un producto cr1stal1no con rcflcx1oncs 

Se obtuv1,1~ron 4 .. 6975g do cctrbondt.o d~ pldta,. cou un rond1.m1cnto. de 78 .. 29"· 

:- "PREPARACION DE ORTOVANADATO DE PLATA SOPORTADO EN OXIDO OE 'l'I'l'ANlO. 

A.unqu~ ~1 an~I is1s del cal.al 1zador comi:-t:"<:&al most ['"Q la pr.nseonci.a de ·Qx1do·dc 

. , , . - ~ 

_z1rcon10, sr.- ut1l1zq- qx1do d(' t i.tan10 como soporto (considerando ·su prcsr.11_t~c1qn 

y ·quf.!. .f'.'s tamb1~n t.i;rmtcrtmt:"n'to inerte). 

Se colocaron 2.17209 df';' T10
2

, en forma do past.1llas cil\ndricas, s~gu1do de 

0.2316 g d'=' v
2

o
5 

y l.2802 g df) Ag
2
co

3
• s.-.~ añadtQ NH

4
0H suf1c1f'.'11tf"! para d1solve:r 
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v
2

o
5

.. EJ carbonato d".' plitta rlF:'!qu ir i.q un mayor vol um')n p..;ra sor dlsu•,J lo. Sr. oblu

vo prlmcrdmt=:?nt.e una solucl4n naranja, pusLr·riorm"nlr. und soJuciÓn parda,. y final-

nw'!Ot.f".' una solución n~gra. 

Si, .,vaporo a s~qurdad ~n c:lproximad11m.,:-nt.,., untt hora, con agit.acié,n pf?rlQdlca. 

Ya rvaporddo ,_,J hidrélxido d.-:- amonlo, S#'.' obsP.rvq un polvo quP. no impn:-9naba t.o-

talmf'.'nt.•J la past.lJJa d~ qxldo dr .. t.ilanio. 

·sf:). s~có fe)) pr.oducto ~n una ,..At..ufa d'!' vac~o {P=lSi.nHg, T-=-BOªC), durant-:l una hor·a~. · 

)•.ost.erlorm,,nt"' s~ SOll:'~t.tQ r) productt."I a 200°C, 350°C y 900°C, 20 minutos f:?n _cada LfJ.!!!, 

~r;,1t.ura y pf:)sando ,...J producto d~spu'Ís df:)J trat.amir.nto, 1:>n crisol a ~so const.ant.e·. 

w ~ 12.0859 g • (wl. ~ peso d" cr1soJ+mur.st.ral 
·º 

wl Q 12.0159 g (p<>so d"l cri.sol (W el ~ 10.5359 gf 

w ~ 12.0043 g w2 
. 

~ 11.6472 g 
2 

w3 11.6335 g 

Procr.diml~nto: A T.::s2QOªC sr lnt.rodujo Ja mur.st.ra, S€l d•'.'!jQ establJ lzar 20 m.i'nu-,·-· 

(et:? rr.visQ P.) p~so). $f) subLQ ld t.".'mpt:trat.ura a una rapld"z d~ 50ªC/20mln~ A una. 

t..':'mpc:"rctlura df'.! 350ªC ª" p~sq el crisol y sr. f.!x17rajo una mur.-st.ra d~ 0.35719 para su -

an.~l lsis par DlfracciQn de rayos-X. Sn contlnuQ lnerrmrntarldo la- t~mP~r~ú.ul'.a ·a ·1-a· ·-·~ 

m·isma ·iazQn hasta T=750ªC.. D'."spu~s s~ f">)~vQ.ila tl':'mpP.ratura hasta BSO"c ·y se mant._u~O 

30 mi.riut.os. Postor iorm,...nt.c_, s'.' rl ~vQ la tr.mp~rat.ura hnsta 900.ºC y se mantuvo 

20 mi.notos, tom~ndoSF:' una s~gunda mu~stra. 

Post.~rlorm~nt.~ s~ lncrt=:'m"nt.q t"l intr.rvalo di:' li,..mpo d"'.' 20 a 30 mlnut.os, .de· Ja' 

~;~,lgu L~nt:~ forma: 

""m ~ 1.3970 g 

pt:?so d;.. muf:'.'slra 

w 
e 

7.6204 g 

pF!SO d~l Cl'."i.aol. 



Pr lmc ra Corra.da Segunda Corrida 

T 2 •350°C, w2 •8.9l99g 

T 3 •500°C, w3•8.9160g/m•0.19109 

T 4•700°C, w4cS.7200g 

T 5 •B00°C, w5 •8.7163g/m=0.30529 

T 6 •900°c, w6 •B.4lOOg 

T 1 -2oo•c, 

T
2

aJ50°C, 

T 3 •S00°C, 

T 4 •700°C, 

T
5

•800°C, 

T 6 =900°C, 

SINTESIS DEL ORTOVANADATO DE PLATA SIN SOPORTE. 

w1 •12.16379 

w2 •12.0136g 

w3 •12.0:l.23g 

w4 •12.00B5g 

ws•12.0068g 

w6 •12.0038g· 

Se. hicieron reaccionar 2.00009 de carbonato de plata y 

vAnadio en soluciQn amoniacal, evaporando luego a &~quedad. 

del producto. 

El producto fue secado en estufa de vac1o (P• 15 

fue sometido ai tratamiento térmico utilizado en 

de titanio. 

w0~ 11.67079 wm• 1.00139 (polvo naranja-café) 

w
0

• 12.67209 •peso de crLsol+pcso de muestra 

17 

T 1 •200°C, w1 •12.66799/m=0.11599 

T2•350°C, w2•12.54469/m=O.llOl9 

(polvo maranja oscuro) 

(polvo rojo oscuro-naranjai 

(polvo rojo) 

T 4-7oo~c. w
4
•12.3123 •muestra fundida. Al enfriar se torna una••-

aa no pulverizable (color rojo con brillos metálicos) 

(YI'. QUE LAS MUESTRAS APAREC:IERON.P.UNDlDAS, 
SE DECIDID UTILIZAR UNA MUFLA CON CONTROL 

OIGITl'.L DE TEMPERATURA) 

ae intent~ nuevamente el tratamiento tlrmico del producto, esta ve~ 

úna mufla con control digital, obtenilndose: 



w
0

•10.42729 

T 4 •700ªC, w4 •10.17299 •muestra fundida 

Ts•SOOºC, w5•10.17149 

T 6 •900°C, w6 •10.16849 

[T+/-;!ºCI 

18 

-- Binteeis· del ortovanadato de plata con oxido de zirconio como eoporte.:.: 

Se colocaron l.OOOOg de carbonato de plata, 0.21429 de pent6xido de vanadio.y 

~ '. 
~_-.J •. 06299 de Óxido de zirconio. Al agregar hidróxido de amonio a la mezcla, hubo efer• 

··.··veacenc·ia al contacto. No se observó una. solución traslúcida (como· en loe caaoa ante-

riore8). Se observó una emulsión blancó-grisácca. Se llevó a evaporaci.ón en laa mia'.9· 

... liA.• 'Condiciones que las s1ntesis previas. El producto so secó en estufa de vaclo a 

;~~,:·;T¡,,!IOºC y P• 15 inHg. 

· El t'rabt.miento tér.miCo se efectuQ en la mufla con control digital. 

wc•l0.6484g wo=ll.85439 (polvo color cocoa, finamente dividido) 

.T 1 •200~C. w
1
•ll.8507g/m•0.0958g (polvo gris, fino) 

'T2•350°C, w
2
•ll.7499g/m=O.l82lg [polvo fino, ocre claro[ 

T 3 •500°C, w
3
•11.5687g/m•0.2398g (polvo fino, ocre oscuro] 

T
4

-·1oo•c, w
4
•11.32J7g/m=0.125Jg (polvo fino, ocre oscuro] 

Ts•800°c, w
5
•11.1926g/m=O.l695g (polvo fino, ocre oscuro) 

T 6 •900°C, w6 •11.0209g 

lw •peso de muestra+peso de crisol) 
.-¡i;. wm + ·wc 1 
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•:--'PREPARACION DE COMPUESTOS "MONOHETALICOS" SOBRE OXIDO DE ZIRCONIO. 

;~ ... ;,,·- -

sc·~rcpararon, slgulcndo las mlsmas proporciones y para e~t.udiar sus patr~~e~. 

:~."l·f:ie·,c;lifra~ción, los siguicnt.es compucst.os: 

X.+ Y.• 1.5000 g 

X • 0.3265 y 

y 3.0629 X 

y + z - ~.5000 g 

z 0.0699 y 

', . y •14 . .-2992 z 

wv2o5 - z 

X + J.0629X o 1.5000 

X 0.3692 g Ag
2
co

3 
y 1.1300 g Zro

2 

wzro
2 

y 

z + 14.2992z - 1.5000 

z - 0.0980 g v2o5 
y 1.4020 g Zro2 

~~;,;' 
~;;--: ·.· :;:º:º:::~~::· ,::·:::: º::::: .:.:::·:: : .::·:º: .::~:: 'º·~ ... ·· 
~.::~.:.0'. «·L.'.',~.~ 

ll:{i:?fiii\~.:a·INTESIS. DE ORTOVANADl'ITO DE PLATA USANDO OXloO DE ZIRCONIO (RECUPERADO-DEL CATÁ~: .:'' 
", 
'"·'.LIZADOR COMERCil'IL USADO) COMO SOPORTE. 

··El ~~ido de zJrc~~io se rccupcrQ t.rat.ando.t:111a mucst.ra del cat.al izador cOlllcr.

us·ad_o, cori ·~ci.do n~t.ri.co 2N. Al cont.act.o con la mucst.ra, e-J ~cLdO ·efervcsciq· •. 

·{'.'.·},~~·.;~~Octuj·o.una coloraciQn vcrd~ en la solución. En el filt.ro pt:;!:rmaneciÓt.Xl polvo 
.. ,,' :: . . , .: ;, : 

~·,:.:,~b~·~.~~C!~: ~ÚY.~.)>atrQn de dlfraccLQn de rayos-X corresponde a zro2 baddclcyLt.a. 

El 6xido do zircon10 recuperado (11.0000 g) se mczcl6 con 0.7693 g 

y 3.5913 g de carbonato de plata. Sr. agrcg4 hidr6xido de amonio y 

_sequedad, con agLt.actÓn per(Ódtca, quedando un produc~o· 

naranja-cocoa. 



:zo 
¡:';}'"-"·:_ .. :: 
~';..-'.'; '· ·," 

'!.;:, .... · Se le di6 un tratamiento térmico al producto a 

I': :-: . .:.~::·::.:·::::. :· ,:·:::.:::·:':,::· :·::: 
200°C y 350°C, 30 minuto• cada 

Se procedi6 a dar el tratamien-

minutos a 350°C. 

~~g,·'.,... s .. observ6 que al salir de la mufla, la muestra aparecla en colo.- ocret sinem-

liJ;.;~rqo, al enfda.-se se torn6 naranja lad.-illo nuevamente. 

if ;:;· ... SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOPORTE. 

Se aintetiz6 eo las mismas condiciones, con las siguientes cantidadesi 

13.0000g zro
2 

0.90919 v
2
o

5 

4.24439 Ag
2
co

3 

al tratamiento térmico (200°C y JSOºC) son. las mismas. report:adae 

la.slntesis previa. 

DE ORT-OVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOPORTE (DE 'ACUERDO.CON""· 

SINTESIS PROPUE6~A.'. POR EBELING Y MALTER). (lO) 
'·. ·_: . 

se.:disolvir.ron .0.9000 g de pr.nt6xido d., vanadio .,n 25.0ml N&OH 2N y 

Esta solución se hizo reaccionar con una solución de nitrato· 

3Na+ + vo
4

3-

+ AgN03 ~~-N•a•O-H._....,., + 

El v
2

o
5 

se disolvió sin dificultad, dando una solución de color amarillo .claro 

Al añadirse la solución satur~da dr. nitrato d~ plata, SIF.! produjo_ ~n. p~e~ipit.a

al principio y posteriormente fue produciéndose 

b.-illante (una combinaci6n de ambos precipitados después(. 

..11 
,_, ~.~.;,, 



21 

La soluciQn se JJ~vQ a "'buJJlctQn J~ntam~nt~ y S('.! d~jq a obuJJiclQn durant~ 

minutos. So fiJt.rQ y so s~cQ ~n f:'stufa d~ vac~o (70°C, P•lSinHg) por 60 min. 

5_, m1;?zcJQ posterlorm~nt.t=:! con é,xldo d~ zirconlo (".'n at::'co). Sf:' ml")zclaron _3 paÍ"-

de Qxtdo d~ zlrconio y 1 part~ d~ Ja m~zcla d~ pr~clpllados. La fn':'ZcJa rcsul

-~~nte. 8€'. humfldf)ciQ Jo suficlcnt,:;, como para formar una pasta (sc requlrtQ de un voJu-

muy ·Pf)queño1 un voJum~n mayor hace una pasta muy d~Jqada) quo se hizo pasar por' 

malla #10. s~ s~caron Jos gr~nulos "'" Ja ~stufa y so somctl~ron post~riori'ltentc 

cal~ntamionto ~ 800ºC durant~ Lr~s horas. Los 9r~nulos resultantes fueron re-

cn contraste con Ja fragilidad de Jos gr~nulos del catalizador comcrclal. 

oc- Ja m~zcla do precipitados s~ tomaron O.Sg y se mezclaron con 1.Sg de Zr?
2

• 

so'""fiQ Ja mFJzcJa r~suJt.antc a Jas mismas condiclonf')S que f'1J product.o dr. Ja s\n-

· tf:!sis prevla (en cuanto aJ tratami~nto tqrmlco), t.om~ndosc muestras para su análisis 

DlfracciQn de Rayos-X. 

T 90°C, P• 15 
o 

lnHg, t.=60minr polvo color rosa-naranja p~lldo. 

Tl - 200ºC, t.• 30mln1 polvo color gris claro. 

T2 a 350°C, t.• 30mln1 poJvo color gris e Jaro. 

TJ = SOOºC, t.= JOmin1 polvo color ocrP. claro. 

~4 700ºC, ta 30min1 polvo color ocrt::'. AJ sal lr d~ la mufla SIJ obsf:!rVa-n 

puntos caff:: oscuro "'" Ja· mucstrar al cnfriarsD se homogcniza el color·. 

T
5 

BOOºC, t.= 30mln1 poJvo colo~ ocr~. 

T6 900.ºC, t.= 30mln1 polvo color ocr~ oscuro. 

DE ESTANDARES Y MUESTRAS PARA SU ANALISIS POR ABSORCION ATOHICA. 

Eat~ndar de plata. 

Concentraciqn: ·100 ppm VoJumf')n 100 mJ 

se pesaron 0.01629 de nitrato de plata. Se disolvieron y se afórq Ja dtsolucLQn 

1oo·m1 (soluciqn 102.67 ppmJ 

"· .. 
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se ,hicieron diluciones a partir de· la muestra do 102.67ppm, de la siguiente' for-•. 

VoluBll!n de al{cuota (mJ) Volumen de aforo <rnll ppm 

is;o 25 61.60 

12.s 25 51.34 

10.0 25 41.07 

7.5 25 30.80 

E~t~ndar de vanadio. 

t:~"·~· :::: .. ::~~,,'c~ritraci6~ s lOOOppm volumen• 100 ml 

:Se peaaron.0.1636 9 de pcnt6x1do de vanadio y se llevaron· a lOOml 

_•··',·hÚii.er.sin . .'diJuciones a partir de la mu.,stra de 

· Volu"'"'n de al{cuota (mll 

.. is.o· 

.12.s 

10.0 

.1·.s 

DE MUBSTRAé. 

Volumen de aforo (mll 

2S 

25 

25 

25 

ppal 

600 

500 

400 

300 

r·Od=•o 
de s1ntesls propuesta 

MUESTR l\ s Producto de e1ntesls propuesta 

Producto de a1ntesie propuesta 

l. l\dición de 6ml HN0
3 

2N. 

2. 

. J. 

. 4. 

5• 

Lavado con agua destilada del filtrado (Zr02 l. 

Adición ·de Sml NaOH 2N a Ja solución filtrada • 

Aforo de la aolucit!n a 50ml con agua deat.Uada • 

secado del Zro
2 

en estufa de vaclo. 

IBOO~C, 

(200°C, 

··.e ,., .,.. . , ::: :~~ ¡ :; ¡·:::::~: 

.; · .....•.• · .. ~,. ;:,;._; •A·:~{ <- ... L!•t;.~·;,úi.k¡J;,t;;i~2J±ti~~~~ 
= ........ iiiiiiillliíiiílíílilillilililli-· 
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DftERllINACION DE LA CANTIDM> DE OXIDO DE ZIRCOÍUO • 

. El Zro
2 

seco se sometió a 700ºC durant.e 30 minut.os en crisoles a peso constant.e. 

· ... ·,De·· las diferencias en peso encontradas se dedujo el poiccnt.ajc da zro
2 

presente «>n 

'.,-__ " l11a mue.et.ras. 

::. , Eat.~11 det.or~inacioncs se 1 levaron a cabo por,,t.rtpl i.cado. 
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CAPITULO lll: RESIJLTADOS 

- ANALISIS POR MICROSCOPIA ELEC'rRONICA DE BllHRlDO. 

La mLcroscop\a clcctrQntca de Htlrr1du (u•; uttltzoda ~n ~sta invcstlgaciQn en 

~1 catalizador comcrctal con ~1 obj~to de d~t~rmtnar la morfolog¡a, tamaño de PªE 

t\cula y an~lisis puntual en al supcrf1c1r d~l mismo. 

Para esta dct~rmtnac1Qn se obsDrva la morfolog~a global del catal 1zador(Fot.o 1) 

y sc.complcmonta con una morfolog\a dr. corte (Foto 2) 

Foto l. Se pu~dc prcc1sar la morfolog\a de los cr1sLalttos 
de aprox1madamcntc 10)"4. 



•Fot.o 2. En la sccc1Ón de corte se conftrma cst.a d1mcnstéln y 
la morfo1og~a del catal tzador corn~rctal, utt.l lzando 
los electrones sccundar1os. 

~ ANALISIS ELEMENTAL DEL CATAIZADOR COMERCIAL (VIA HUMEDA) . 

Ag Zr V 

1 19.62 '!. 54.72,. 2.92 ,. 

2 19.15 '!. 54. 77 '!. 2.92 "' 

25 



..... ~,·· .. 
POR FLUORESCENCIA DE RAYOS-X. 

Se detectaron Zr, Ag, V, [probablemente Hf (existe traslape de. dos l1noas •uy: 

de Hf y Zrl). (Utdi.zando el crlstal LLF 200 y en base a K<oe
1

1 Zr•22.51), 

- 15.95) 

·- ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X. 

Se r~port.an Ag
3
vo

4
, zro

2 
(baddcl~yit.a). Existen reflexiones que pueden aslg-

Agº. 

Ag
3
vo4 [19"'1154)• Comercial 

dA 1/11' h k dA 

4.58 80 NO 
,4_39 10 REGISTRADOS 
4;27 10 
3.54· 10 

· 2.08 100 2.82 100 
2;79 10 
2.75 100 2. '14 25 
2.61 30 2.60 35 
2.54 80 
2.48 80 2.52 25 
2.30 80 2.32 30 
2;23 10 
2.18 60 2.20 25 
2;15 60 2.16 16 
1.92 10 
i.87 10 1.90 10 
l. 78 80 l. 78 25 
l. 76 80 
1;68 80 1.69 30 
1.65 60 1.65 30 
1.62 10 1.60 10 
1.54 60 l. 54 25 

ASTM 



cd 

Ag3Vo
4 (19-1).541* 

I/I ' 
30 
JO 
10 

-9 -
70° 

h k 

N.R. 

Ag 14-0783). 

· I/Il' h k 

l l 

.. 40 2 o 
25 2 2 

26 3 l 

12 2 2 

4 4 o 
15 3 3 

12 4 2 

13 4 2 

ASTM 

Comercial 

dA I/I ·' 

1.50 10 
l.47 30 
1.44 20 

.... 
a.eao 

60° 50° 40° 

Comercial 

di\ I/I1 ' 

l 2.342 100 

o 2.051 40 

o 1.439 25 

l. 223 20 

2 1.174 12 

o NR 

1 :NR 

o NR 

2 NR 



~-'i,-:,·., 

~a¡ IEL PA'llCN DE DUWO::la.I cEL O\'l'ALlZAOCfl a:tER:IAL. 
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zro
2 (13-3071• Comercial 

cLC l/I ' h k d~ I/I ' 
.036 6 1 o o 

3.690 18 o l l 

J.630 14 1 l o 3.630 10 
3.157 100 1 1 ¡ J.140 100 
2.834 65 1 1 1 2.873 10 
2.61-7 20 o o 2 2.605 10 
2.598 12 o 2 o 2.597 20 
2.538 14 2 o o 2.533 20 
2.488 •4 1 o 2 
2.328 6 o 2 l 

2.285 2 2 l o 2.279 18 
2.252 4 l 1 2 
2.213 14 2 1 i 2.205 15 
2.182 6 l o 2 2.199 15 
2.015 8 1 1 2 2.029 5 
1.989 8 2 o 2 Í.979 10 
1.845 18 o 2 2 1.836 15 
1.818 2 2 2 o 1.809 25 

. 1~801 12 l 2 2 1.794 25 
-1~780. 6 2 2 i 1.776 15 

14 3 o 6. 2 o 2 l.685 20 
14 o l 3, 2 2 1 1.647 is· 

1.640 8 l 3 o 1.636 15 
1.608 e 3 l l. 2 1 2+ 1.611 5 
1.591 4 ¡ 3 l 

1.581 4 2 2 2 1.582 5 
1,541 10 1 3 1 1.535 20 
i.508 6 1 1 3 1.500 10 
1.495 10 2 1 3 
1.476 6 3 1 1 1.467 15 
1.447 4 1 2 3 
1.420 6 3 2 1, 3 2 o l.414 15 
¡,359 2· 1 3 2 

ASTM 
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({:t:~ 
,,, .· · '-' -CAi.CULOS PARA LAS CANTIDADES DE CARBONATO DE PLATA, PENTOXIDO DE VANADIO Y OXIDO DE: 

~;'.Ó . ZIRCONIO QUE SE EMPLEARON EN LA SINTESIS. 

2(Ag2co3 J = 19.39' 

(Zro2 J - 54.75' 

2(V
2
o

5
J • 2.92' 

(Promf)dio df) Anál LSlS Elem•-1nt.al) 

54.759 zr * 1 mol zr * 1 mol zro • 123.21889 
91.22009 l moJ Zr 

2 
1 mol zro2 

73.95569 zro2 . 

~·~~~·e L:tt:.·. 
Para tJJ·.carbOnato de plata y el pentóxido di! vanadio se tiericn las misiaa&:c•antclCIA• 

i~t' .. {Cie& calculadas: 

""'··'· ·.- , . A92~~3 24.78349 5.21279 

Para r-1 Óxido de zirconio-cambiado a Óxido de 

:<iJ.•- ·relación··snolar: 
'!·~-

73,95569 zro2 * 1 mol zro2 * l mol. Tio2 * 79.89889 
123.21889 1 mol zro2 1 mol Ti02 

47.95509 Ti02 

De estos cálculo~ se obtiene: 



-:ÁllALISIS TERMICO DIFEIU:NCIAL (DTA)DEL PRODUCTO DE LA SJNTESIS DE~·

........... CON OXIDO DE TITANIO COMO SOPORTE. 

,:e ·. . Debido a la prciacnt.aci.qn del E1CfDr:t1> (en forma de past.ll las ci.I tndrlcaa) 

.::.: .. :·'.u cat.abil i.dad t.qrmi.ca (alt.o punt.o de fusiqn), se ut.i.I i.zq T L0
2

• El producto 

.¡:, .i.:.::;,a\nt.eai.a fue aomet.ido a CTA. 

Escala • 0.8 mV/pÚJ9 

805" 1112 

y " 
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- SINTESIS DE ORTOVANADA'fO DE PLATA CON OXIDO DE Tl'fANIO COMO SOPOR'fE. 

- Trat.anllento T~1·m1co. (Eh ba~ al a~J 1s1s Ú:mnco dtff')n:.-~1al (Dm.) J 

1 

2 

3 

4 

5 

w e 7.6204 9 

wm 1.3970 9 

- w L 
- s 

l 

p 
o 

J ~ ' p~rdida de peso 

T- ºC wi (91 B (9) 
l 

200 B.9328 0.0000 

350 8.9199 0.0000 

500·· 8.9160 0.1910 

100 8.7200 0.0000 

800 0. 7163 0.3052 

900 8.4100 º·ºººº 

J ' 
7.0 

5. 

{

100 • ( <P, 

100 * (1 -

p (9) 
l 

8.9328 

8.9199 

8.7250 

8.7200 

8.4111 

B.4100 

s 

w 

p 

L 
peso dF! muestra 

= pr.so d<>I 
L 

crisol + mu~stra 

= peso del c.ri.sol al ret.irar mueat.ra 
L 

- w,l/wml 1 i. l> 2 

"°'i - P,_1 1/wml' L - l 

J' Observaciones 

6.06 Las muest.ras no B., impregnaron. 

0.92 pJr.nament." "" las pasLll las de1 

0.28 soport.c, do aht qun cet.uVif:!se 

o;J6 pr*'sontt::! una mezcla de polvo y 

0.26 past.i.l las de Ti.0
2 

cubiflrtas. 

o.os 

100 500 1000 

T ºC 

PORCENTAJE Df.: PERDIDA DE PESO CON RESPECTO A LA TEMPERATURA 



ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X DE LAS MDES~llAS OBTENIDAS DEL TRATAMIENTO 

TERMICO. PATRONES DE DIFRACCION. 

·producto 

.Tto2 anat.ase 

Ag3vo
4 

Ese. l.:3.5 

60ª 

P r o d u e t. o 

Ese. l.:3.S 

60° 

l. o o a e 

50° 

2 o o • e 

50° 

3 s o • e 

ua 

40° 

2 xio2 -e-o 

40° 30ª 20• 

3.49 

4.57 

2 x io2-e-o 
~~E~á~c~;-·~~~,3~·~5:....------t~--------~-~¡-----------t----------~ir-------......,..2e 

60• so• 40• 30• 20• 

32 



- ANAt.ISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X DE LAS MUESTRAS OBTENIDAS DEL TRATAMIENTO 

TERMICO. PATRONES DE DIFRACCION • 

. 'J'i02 etndt.asa 

Ag3vo4 
1.4• 

:u::_'~·'-.,,.,..,......--+----.---1----,---'-+--------+-------+-_;,_;.... _____ _ 
~f:~~ ... ~~~::.:,::·~. ,60° 

~rr~,~---. 
so• 40° JOº 20° 10° 

. . ·,.:-: ... -_,:. 
'/'":"'·';·. !.· 

,:.~·:_:.~ ';~·: ··_ ·. -

-,-,·.:.' 



POR DlFRACClON DE RAYOS-X DE LAS MUESTRAS OBTENIDAS DEL TRATAMIENTO 

PATRONES DE DlFRACCION. 

B O O ° C 

-Cl 
[!El - .... 

9. o o • e 

, .. 
.... 

Eac. 113.5 

6A· 

.... 

.... ...... 

2 x 102-a-o 

;a. ·•• .··.· . . . •. • .• -~+;~~¡ 
'_,:,,._7~~;-<~·; ;~;:·;:é;~\~~· 

,:, 

. ~-:~:; '·-'.:::: 
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~al IE u:6 PA'lff:HS IE Dlf1WX:lal 

T102 121-1212~· Product.o lOOºC Product.o 200ºC Product.o 1so•c 

dA I/Il" hkl d.il I/Il'l dl\ l/11" dA I/Il" 

3.520 100 101 3.477 100 3.477 100 3.440 100 
2.431 10 103 2.460 26 
2.378 20 004 2.366 30 2.359 23 2.342 31 
2.332 10 112 2.310 15 
1.892 35 200 l.886 30 1.883 33 1.886 27 
1.700 20 105 

1.667 20 211 l.674 30 1.674 23 

4 213 1.478 21 

14 204 1.474 21 1.464 16 

6 116 N R N R N R 
6 220 

.2 107 

10 215 

4 301 

Producto 5oo•c Product.o 800°C 

dn I/Il" dí\ I/ll" 
.;:•,:«':':''';:N:S. 

3.477 100 3.490 100 

2.434 18 

2. 354- 20 2.371 21 

1.879 29 1.886 25 

1.691 18 1.690 25 

l.654 18 1.655 35 

1.474 11 l.474 25 

1.354 5 

1.335 5 

1.258 ,7 1.264 9 

ASTM, 



121-1111~1· Product.o 800°C Product.o· 900*C 

I/I1• hkl dlt I/Il' dlt l/I1' 

100 110 3.24 100 3~23 100 

so 101. 2.48 41 2.48 43 

8 .200 2.·28 10 

25 111 2.17 21 2.17 21 

10 210 2.04 18 2,04 9 

60 211 1.68 52 1.68 51 

20 220 l..62 15 1.62 l.9 

10 002 1.47 l.2 1.47 7 

10 310 1.44 13 1.44 9 

2 211 

301 l. 35 19 r.3s 

112 l. 34 13 1.34 

2 311 

4 202 l. 24 4 



Arj
3
vo

4 
[ 19.,U.54 I* Producto lOOºC Producto 2oo•c 

di. . I/Il' dl\ l/l1' di\ I/Il' dA 

80 4.53 33 4.57 38 

10 4.27 22 

10 

3.54 10 .. 

2.00 100 2.86 76 2.86 93 2.87 100.' 

2.79 10 

2.75 100 2.75 100 2.75 100 2.74 90 

2~61 JO 2.61 20 2.60 60 

2.54 80 2.54 20 

80 2.48 33 2.49 95 

80 

10 2.21 25 2.24 60 

60 2.17 29 2.20 47 

60 

10. 

10 1.88 JJ 1.88 27 

80 

80 l. 76 18 

80 l.69 61 1.69 180 1.68 81 

60 1.67 30 1.67 23 

10 

60 l.57 47 

30 1.47 127 

1.48 30 1.47 43 1.46 16' 

1•44 10 

* PDF ASTH 
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(l9-il54J• Producto 800ºC Producto 900ºC 

I/11 " dA I/Il" d.\ I/Il" 

00 4.55 30 4.61 00 

10 

10 

10 

l.00 2.84 91 2.85 87 

10 

100 2;75 100 2.75 100 

30 

00 

00 2.48 233 2.48 700 

eo· 2.28 10 2.28 173 

10 

le 60 2.17 121 2.17 

60 

10 

10 

80 

00 

80 1.68 820 

60 

10 1.62 300 

60 

.30 

l.48 30 1.47 67 

10 1.44 76 

ASTM 



y 

100 

35 

18 

12 

6 

l 

4 

2 

2 

2 

.. :i:/11"· 

100 

40 

25 

26 

12 

4 

15 

12 

13· 

hkl 

lll 

200 

220 

31_1 

222 

400 

331 

420 

422 

Producto lOOºC 

2.720 100 

2. 366 80 

1.674 78 

N R 

Producto 800°C 

di\ I/I 1• 

2.349 100 

2.038 63 

1.443 48 

l. 228 27 

N R 

Producto 2oo•c 

2.720 100 

2.366 233 

1.674 225 

N R 

Producto 900ºC 

dA I'~~~ 

2.342 100 

2.043 64 

l.443 70 

1.224 24 

N R 

39 
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se·_propuso fll estudio del soporte (y mezclas m~s simples) en Jas condiciones 

e reacc1Qn con el fin de observar sus patrones de dtfracc1Qn y estudiar as' aus 

ntcracciones (observadas en Jos patrones d~ difracc1Qn de las me~cJas complOjaeJ.· 

- ANALISIS DEL OXIDO DE TITANIO POR DIFRACCION DE RAYOS-X. 

(21-1272) * anat.asa TL0
2 

(muestra 200ºCI TL02 (muestra 350°C) 

I/Il' dA I/I 1 \ dit I/I " 
100 3.460 100 3.453 100 

10 

20 2.344 44 2.344 36 

10 

35 J.880 52 1.873 41 

20 1.686 33 

20 1.675 42 1.635 34 

4 

14 1.475 40 1.475 30 

6 N R N R 

6 

2 

10 

4 

-·ANALISIS DE (PENTOXIDO DE VANADIO+ OXIDO DE TITANIO) POR DIFRACCION DE RAYOS-X • 

. 
Solo se observan r~fl~xton~s corr~spondt~nt~s a T10

2 
anatasa. Nos~ obs~rvan 

r~f)exion~s corr~spondicnt~s a aJ9Úna esp~ct~ de vanadio. 



ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X 

PATRONES DE DIFRACCION 

60° so• 40º JOº 
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Debido a que las reflexionas del Qxido de t.1tan10 impldicron la detcccLQn 

la~s).;cepectc(s) de vanadio/plat.a, se dccldlq 1 levar 

~ SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA SIN SOPORTE. 

Se siguieron las mismas proporciones molares calculadas para la s1nt.csiS con 

24.7B35g - B2.62't. 

5.2127g - - - 17.38\ 

Trat.auiicnt.o t.érmico (I) (Mufla sin conLrol dlglt.al 1 

w., ll .6707g 

.wm 1.00139 

Pi wl - 8 l 

J ='·pérdida de peso 

'1' •e ·w. (g) ... (g) 
l 1 

l. 200 i2~6679 0.1159 

2 350 l2.S446 0.1101 

l 500 12.4332 0.1132 

4 700 12.3123 

5 800 12.3100 

6 900 12.3045 

. con brillos metálicos 

P. (g) J'i> 
l 

Í2.S200 0.41 

l2.434S 0.74 

12.3200 0.13 

12. 3123 0.77 

12.3100 0.23 

l2.304S O.SS 

L - f 

i ~ 2 

01.>s~rvacioncs 

Polvo naranja oscuro 

Polvo rojo osc.-naranja 

Polvo rojo oscuro 

Mu~st.ra fundida, masa roja 

MuiF.!St.ra fundida, masa . ~aranja 

Mu~st.ra fundlda, masa 

• 



70° 

o.so 

•c 
T 

PORCENTAJE.DE PERDIDA DE PESO CON RESPECTO A LA TEMPERATURA. 

por D'ifr•frción. de Rayos;..x. PATRONES DE DlFRACCION •. 

a o • c .. .,. 
a.•• 

60º 50° 40° JOº 20• ... · 



P r._o_d u e t. o 

:p-r o.d u e to 

r~~~t>, 
tl~,~~~;~.·-. 
···""·-:''. 

"70• 60° 

:s s o • e L7" a . .,. 

so• 

2.75 

2 ••• 
s o o • e 

1.54 4.S1 



·, Ag 3vo
4 

119"1.1541• 

dl 1/11' 

4.58 80 

4.38 10 

4.27 

2.75 

2~61 

'·2.54 

1.445 

.1.231 

10 

10 

100 

10 

100 

30 

80 

80 
80 

10 

60 

60 

10 

10 

80 

80 

BO 

60 

10 

60 

JO 

JO 

10 

ASTM 

hkl 

111 

200 

25 220 

26 JH 

Product.o 80°C 

dJl 1/11' 

2.88 

2. 75 

2.60 

2.54 

2.48 

2.30 

2.17 

2.15 

1.93 

1.88 

l. 77 

l. 76 

1.69 

1.65 

1.62 

1.55 

1.50 

1.48 

1.44 

19 

90 

100 

23 

2.1 

17 

11 

11 

3 

3 

19 

19 

19 

7 

7 

3 

10 

'10 

12 

Product.o BOºC 

2.360 

2.034 

.1. 439 

1.232 

1/I ' 

100 

40 

38 

19 

12 222 NR 

4 400 

0.9375 15 331 

º"9137 , 12 420 

Ó.8341 13 422 

Product.o 200ºC 

dA I/11\ 

4.55 

2.87 

2.75 

2.60 

2.54 

2.47 

2.30 

2.17 

1.87 

l. 77 

1.76 

1.69 

1.65 

1.49 

1.48 

1.44 

19 

97 

100 

6 

22 

22 

19 

15 

8 

19 

19 

21 

4 

9 

9 

11 

Producto 200ºC 

2.345 

2.039 

1.439 

NR 

I/I \ 

100 

43 

40 

Product.o 35QºC 

4.57 

2.87 

2.75 

2.59 

2.54 

2.48 

2.30 

2.23 

2.17 

2.15 

1.93 

1.88 

l. 77 

l. 76 

1.69 

1.65 

1.62 

1.55 

1.50 

1.48 

1.44 

21 

100• 

96 

7 

21 

24 

22 

11 

11 

4 

7 

20 

20 

17 

6 

2 

6• 

8 

l.l 

10 

Producto 350ºC 

_,_d_J\_ ... ~ 
2.:l54 100 

2.1114 40 

l. 439 40 

l. 231 19 

45 

Product.o 500ªC.·» 

dJl 1/Ii' 

4.57 

4·.30 

2.87 

2.75 

2.60 

2.54 

2.48 

2.29 

2;23 

2.17 

2.'15 

1.92 

1.88 

l. 78 

l. 77 

1.69 

l.65 

1.55 

1.49 

1.48 

1.44 

16 

·6 

90 

100 

5 

28 

25 

19 

6 

12 

12 

6 

12 

21 

20 

2• 

'l.1 

Producto SOOºC, .. ·. 

2.345 

2.034 

1.439 

NR 

I/I ' 
100 

44 

40 



IlEC.119CICN DE U::S PA'l'R:HS DE DIH!llO:Kll 46 

A92o 112-793) •• Producto 80ºC Producto 200ºC 

cil I/Il" dA I/I1" dA I/I1" 

3.S48 y 

2.734 100 2.736 100 2. 736 100 

2.367 35 ·2.364 . 6 2.366 13 

1.674 18 1.674 110• 1.674 20 

1.427 12 1.428 .8 l.428 10 

1.367 6 l.367 5 1.367 6 

NR NR 

4 NR NR 

¡¡ 

1 1 
0.9667 2 

0.9115 

*( Los patrones de difracción d~ loa p1·oduct.os de JSOºC y 500°C no Presentan loa· 
cepacaamlcnlos corrcspondicnt~s al Óxido d~ plata J 

•• PDF ASTM 

5 

6 

T. ºC 

200 

350 

500 

700 

800 

900 

térmico (ll) [Mufla con control d19ltal) 

w (9) ª1 (9) pl (9) J\ Observaciones 

.10. 4219 0·.0681 10.3538 0.86 Polvo naranja oscuro 

·10. 3530 O.l.389 ·10. 2141 0.13 Polvo .rojo-osc.-naranja oac. 

10.2125 10.2125 0.26 Muest.ra fundida 

10. 2073 0.0344• 10.1729 0.84 ~M~ªfü~~afMgd~flf~~~~~agy~prenderae 
10.1714 10.1714 0.24 Mtiésl:.i-a' fundida 

10.1684 10.1684 0.4~ Mutr;!'stra<fundida 

... 
Loo 

o.so 

T 
•c 

PORCENTAJE DE PERDIDA DE PE.SO CON RESPECTO A ·LA . TEMPERATURA". : 

..... .., 



47 

ORTOVANADATO DE PLATA. S!NTES!S DE EBELING Y MALTER. 

(NW.lSIS Fl'.R D.uwa::ICN IE RAYCS-X) 

Se registran los ~SpAciami~nlos cocr~apondlcnLes dl orlovdnadalo de 

pla~a, y al qxLdo de plata. 

2.7& .. , 

20 

4 X 10
2 

-4-0 

!Nrolff\CICN tEL ~ DE DIFw.a::ICN 

Ag
3
vo4 

[ 19-:1154] "fpoF AST..t Ag
2
o[ 12-793) Producto E-H (A920J 

dA I/Il" dA l/Il" dA 1/11 '· dA 

---· ----
•• 511 80 3."348 y 4.57 16 
4.38 10 2.734 100 2.635 100 

4.27 10 2.367 35 
·J.54 10 1.674 18 3.53 5 1.674 50 

2.88 100 1.427 12 2.87 0·1 1.427 70 

2.:79 10 1.367 6 N H 
2.75 100 1.184 1 2.75 100 

1 

2.61 30 1.08(, 4 2.61 9 

2;s4 80 1.059 2 2.54 26 
2;48 80 0.9667 2 2.48 24 
2.30 80 0.9115 2 2.30 23 
.2.23 10 
2.18 60 2.18 11 
2.15 60 2.17 11 

1.92 10 1.92 4 
1.87 80 1.87 10 
l. 78 80 1. 78 22 
l. 76 80 l. 77 23 

l .• ~0 60 1.69 21 
L65 60 l.65 7 

1.62 10 
1.54 60 1.55 9 
L49 30 1.49 7 
1.48 30 1.48 7 
1.44 10 



S<> si.guieron Jos mismos an~lists para muestras aon Zro2 
en vez deTi.O;i. 

- ANJU.ISIS DEL OXIDO DE ZIRCONIO POR DIFRACCION DE RAYOS-X. 

ItECAW:ICN DE UE PA'llDlES 0E DIFIWX:ICll. 

Zro
2 

baddeleylt.a Product.o 2oo•c Product.o 350ºC 

(13-307)• 

dA I/!1 \ 
d.ii I/Il\ d.ii I/Il \ dA I/11' 

5;036 6 5.035 7 4.978 5 5.007 5 

3~690 10 3.660 19 3.650 17 3.675 19 

J;630 14 3.587 15 3.587 13 3.601 15 

3.157 100 3.129 100 3.108 l.00 3.130 100. 

2.834 65 2.020 75 2.795 62 2.829 68 

2;617 20 2.605 26 

2.598 12 2.597 27 2.590 23 

.· . 2.538 14 2.520 18 2.512 15 2.520 17 

. 2.488 4 2.406 4 2.469 3 2.479· 4. 

·2.328 6 2. 319 8 2.307 6 2.319 6 

2.285 2 
2.252 4 2.257 1 2.194 l.4 

2.213 14 2.199 16 2.169 14 2.174 8 

2.102 6 2.169 10 2•164 6 2.164 8 

2.015 8 2.009 11 2.000 8 2.009 ·9 

1.989. 8 1.980 8 1.971 6 1,980 8 

1.845 18 1.840 19 1.829 19 l.840 22:. 

12 
1.tl09. 24. 

12 l.809 26 1.802 20 l.792 14 

6 1.796 16 1.783 l.'.l 1. 773 7· 

14 1.688 ¡4 1.682 11 l.685 12 

• :r>~' ·:>i:~:~. 14 
1;646 15 

8 l.649 18 1.646 14 1.638 11. 
,:._~ __ , " 

'.:.i.600 
1.601 11 

:_;\·'::<.~, a 1.601 11 l.599 8 

3'~~; ··~~. ·:: ,' . ·l;.591. 4 1.584 7 
1~581 4 1.579 7 l.581 7 1.581 7 

·"·'' 
- ,:.~.~~~l 10 J..536 14 l.534 12 l'. 538 l.3 

1.508 6 l.502 9 1.500 7 1.502 7 

... ~ .... 1.495 10 1.491 10 1.485 8 1.409 6 

1.476 6 1.470 11 1.470 10 1.470 9 

\. 1.447 4 1.443 4 l.430 4 1.439 5 

::·•. ,·: .. 1;420 6 1.411 9 l.411 6 l.412 9 

i,is8 2 1.318 B 1.353 4 

• PDF ASTM 

se anal izQ el soport.~ rF.'!cupcrado por fluorcscf)ncla de Rayos-X, encont.ránd.~•~
adcm~s d~ zr, cu, zn, Mn, cr y TL. (UtiliZando ~l cristal LiF 2oo·y·en base 

a K.oi
1

: zr - 22.511 cu= 44.961 Zn = 41.741 Mn ~ 62.911 Cr ~ 69.29r .Ti,; 

86.07) 

·;¡'" ,,. · . ... ;-. 
,_·::_: ·( •.' 

~~;.~;¡:~\~~2-.·;-. r.-_:,_:·-: .. : ,: e···-



2 o o 0 e 

3 s o • e 

60º 

2 X 10
2 I 35KV Ese' 1:3.5 

1150 

r e e u p ~ r a d o 

2.829 

1.•oe 

70° 60° so• 40° 30° 20• 

·4:. x 10
2 I 35Kv Ese. 1:3.5 



DEL PRODUCTO (CARBONATO DE PLATA+ OXIDO OE ZlRCONIO)POR 

Sfl report.an Jos desplclzamient.os corr•)spandh.~nt.cs al zro
2 

baddcltJyit.a .. 

(12-7931. 

y 

100 

35 

18 

12 

6 

l 

4 

2 

2 

(4-0783)• 

100 

40 

25 

·26 

12 

. 4 

15 

12 

13 

ASTM 

Product.o 

dJ. 

2.701! 

2.342 

1.688 

1.439 

NR 

P.roduct.o 

dA. 

2.342 

2.008 

1.439 

1.227 

NR 

200ºC Product.o 350ºC 

I/1 1' dl\ l/11' 

100 

57 

b2 

31 

NR 

200°C Produc:-t.o 350ºC 

I/I 1 '!l dA. 1/11" 

100 2.338 100 

58 2.030 40 

54 1.438 24 

25 1.227 21 

NR 



u e t. o 

J 5 º"º e 

2 X 1;02 / 351(.V Ese. 1:3.5 
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- ANALISIS DE PRODUCTO (PENTOXIDO DE VANADIO + OXIDO DE ZIRCONIO) POR DIFRACCION 

DE RAYOS-X. 

No se detectan .espaciamientos pertenecientes a alg4n compUcsto de vanadio. 

Solo sé detectan Jos correspondientes a zro2 baddclcyita. [productos 200• y 350ºC) 

·SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA SOBRE OXIDO DE ZIRCONIO RECUPERADO. 

Se detectan espac1amientos pcr~encciontcs a Zro2 baddclcyiLa. 

INR:ffVlCICN lE LC6 PA'IR:NiS DE DIFllACX:ICN 

( 19-:1154) .. Producto 2oo•c Producto 350°C 

I/Il' d.lt I/11 ' dil I/I1 ' 

80 4.54 29 4.54 41 
10 
10 
10 

100 2.86 93 2.87 86 
10 

100 2.74 100 2.74 100 
JO 2.59 186 2.60 209 
80 2.52 143 2.52 164 
80 2.47 43 2.49 .59 

·60 2 •. H ':;7 2.32 68 
10 2.20 100 
60 2.17 71 2.17 91 
60 
10 
10 
80 l. 77 64 l. 79 114 
80 l. 76 29 l. 78 73 
80 1.66 Hil'7 1.69 132 
60 1.65 129 1.65 127 
10 
60 1.53 86 1.54 91 
30 1.48 79 1.50 86 
30 l.47 86 1.49 73 
10 1.45 36 1.44 45 

PDF ASTH 

No se r~portan los espaciaml~ntos corr~spondi~nt~s a Ag 2o ni a·Ag. 



.... ~l 
. · ...••• f. . ~ "l -~ •• • r-

.... '·¡ ... 
60° 40° 30° 

2 X 10
2 

/ 35Kv Ese. 113.5 

P.r o d u e~ o 3 5 oº e 

uo 

2 X 10
2 

/ 35Kv Ese. l: 3. 5 

.. ..... , .. 
20°· 

29 



~:·,. ~·~ -- . 
''.".:,' 
·:«-"· 

~: . . 

........ _, SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOPORTE. 

wc - pó 10.64849 

·• 1.2059g 

loli - B i 

{ loo• 11-1w
1 - Pi-;tl/wm)' i=l 

lOo• 1(P
1

_
1 - "'1)¡.."m1 ' 1~ 2 

T •e wl (g) 61 (g) pi (gl ¡J' Obscrvaclones 

200 11.8507 0.0958 11. 7549 0.30 Polvo gris 

350 11. 7499 0.1821 ll. 5678 0.41 Polvo OCCf! claro 
.. 

500 11. 5687 ~ 0.2390 ll. 3289 -0.07 Polvo ocre oscuro 

. 700 11.3237 0.1253 11.1984 0.43 Polvo ocre oscuro 

800 11.1926 0.1695 11.0231 0.48 Polvo ocre oscuro 

900 11.0209 11.0209 O.lB Polvo ocrc1oscuro 

·.:1' o.oo 

J!D • c 

-0.10 

54 



Ni\LISIS PCR DlfWIO:ICtl 1E MYC&-X. PA'IHl'ES DE DlfllACX::ICtl 

i.'roduct.o BOºC 

~:z·:.- -

.:·:, 

!_'.:".;·.· 

Zr02 ll'a 
Á~3vo4 c::J 

Agº -

Ese. 1:3•5 

60° 

P .. roduct.o 

Ese. 113.5 

1 
60° 

;,.~ , ....... . 
;;t:'-:.;";:::·!····- ;_-

l~tc;J, ·~- ":~~ 

50° 

2 o o º e 

1 
50° 

3 5 o 0 e 

1.•2 

1 
50° 

•.14 

•• 

4 X 102-4-0 

40° 30° 20° 

••• .... 

...... 

1 
40° 

A 20 2 o 

2.•2 

29 



s o o • e 

1:3.5 

56 

·:,.'-· 
··/. :~~.;T~ 

. ·,:·?·.:;},'.f 
-----<>-------4-------+.------+-----------;_,.r--,-,. :;:.·,·¡ 

70º 60° so• 40° ,·-:"1 

... ll.15 
7 o o • e 

·.'·\:; 
Ese. 1:3.S 

:;-

..;._. _______ 1---'-----+-------t--------t---"'---""".'"t-~: ,' ... )~J 
60° SOº 40° 2Q~; . .':;~ '\~\~l~ 

't:. ·. ; ·;~ ~-~ 51fi 
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a o o • e .... 
1.85 

u• 

Ese. li3.5 

60° so• 40ª 30ª 

9 o o a e .... 3.l_S 

Ese. 1:3.5 

20 
60ª 50ª 40ª 30°" 



58 
INR:HIACI~ re 1!5 PA'IR:NS re DirnACI:I~ 

119..¡¡541• Product.o 80°C Producto 200ºC Product.o 350ºC Product.o 500*C 

. dl I/I1 \ dl VI1 \ dA I/I 1\ al\ I/Il\ dA I/11 \ 

4;58 80 

4.38 10 

4.27 10 

3.54 10 

2.88 100 2.82 100 2.03 100 2.82 100 2.82 lOQ. 

2.79 10 

2.75 100 2.74 25 2.76 25 

2.61 30 2.60 60 2.62 .so 2.62 40 

2.54 80 2.53 25 2.53 30 2.53 25' 

·2.48 ªº 2.52 30 

2~30 ªº 2.32 17 

2.23 10 
':; 
.. 

2.18 60 2.20 20 2.20 30 2.20 25 2.1a 

2.15 60 2.17 18 2.17 27 2.17 15 2.17 

1.92 10 1.92 5 1.90 5 1.94 

1.87 10 1.88 5 

·:·1.78 80 1.80 40 1.-ao 30 1.80 

1~76. 80 l. 77 17 l. 77 15 l. 78 10 

1.68 80 1.69 25 1.69 30 1.69 25 1.69: 

1.65 60 1.65 30 1.65 35 l.65 30 1.65 

.. 1.6.2 10 

i.54 60 1.54 25 1.54 30 l.54 30 1.54 

1.49 30 1.49 17 1.49 15 1.49 

1.48 30 1.47 20 1.47 20 l.47 20 l. 47 

1.44 10 1.45 8 1.44 10 1.44 10 1.42 

* PDF ASTM 



(19'-1154)• Product.o 700ºC Product.o 800°C Producto 900*C 

dl I/l ' dA I/I ' dA l/I ' dA I./I 
,. 

80 

10 

10 

10· 

100 2.8. 100 2.83 100 2.83 100 

10 

100 2.7S 15 

30 2.61 35 2.59 30 2.60 30 

80 2.53 25 2.53 25 2.52 25 

00, 2.49 10 

80 2.32 10 2.32 15 

,.2.23 10 2.23 10 2.19 20 2.20 20 

2.18. 60 2.18 20 2.17 20 --·-
2.15 60 2.17 20 

. ; 1.92 10 

10 

80 1.80 25 1.80 20 1.80 20 

80 1.78 10 

80 1.69 25 1.69 20 1.69 15 

60 1.65 35 1.65 20 1.65 20 

10 1.63 15 

60 1.54 35 1.54 20 1.54 15 

.1.49 30 1.49 10 1.46 25 1.49 10 

1.48 30 1.47 15 1.47 30 1.47 15 

1.44 10 1.45 10 1.43 15 1.44 10 

• PDF ASTM 



Ag (4-0783)• 

2.H9 

2.044 

1.495 

1~231 

1.1796 

1.0215 

0.9375 

0.9137 

0.8341 

I/I t. ,hkl 

100 

40 

25 

26 

12 

4 

15 

12 

13 

111 

200 

220 

311 

222 

400 

331 

420 

422 

• POF ASTM 

Producto 500ºC 

·.: d~ I/rt. 

2.337 100 

. ·2.013 60 

.1·;446 20 

NR 

Producto 80ªC 

2.319 

2.013 

1.414 

NR 

Producto 

dJi 

2.342 

2.051 

1.439 

1.223 

l.olo114 

NR 

I/I 'l 

100 

60 

60 

700ºC 

I/I1 t. 

100 

40 

25 

20 

12 

Producto 200°C 

dA 

2.319 

2.013 

1.414 

NR 

Producto 

dA 

2.360 

2.043 

1.446 

NR 

I/I t. 

100 

50 

30 

eoo•c 

I/Il' 

100 

40 

25 

Producto 500•c 

dA I/I " 
2.348 100 

2.0ll 40 

1.446 20. 

NR --. 

PrOducco .900~C" 
o 

di\ I/I1 t.:: 

2.360 100 

2.043 50 ... 
1.446 25 

NR 



~CN IE U::S Ptmae3 DE DlllWX:ICN 61 

Baddeleyit.a 
:;•_ 

zro2 113-3071• Producto 80ºC Producto 200°C Producto 350°C 

·dl I/I ' hkl dA I/I ' dA I/I ' dA J:/I ' 
!i.CIH 6 100 5.007 5 5.035 . 5. 
3.690 18 011 3.675 '20 3.650 20 
3.630 14 110 3.630 10 3.601 20 3.616 20 
3.157 100 ll.l 3.140 100 3.165 100 3.129 100 
2.834 65 111 2.873 10 l.829 100 2.820 100 
2.617 20 002 2.605 20 2.605 40 2.605 30 
2.598 12 020 2.597 20 2.590 35 --
2.538 14 200 2.533 20 2.527 25 
2.488 4 102 2.479 5 

6 021 2.319 10 2.337 15 
2 210 2.279 15 2.849 3 
4 112 .. 

14 21i 2.205 15 2.210 25 
6 102 2.169 15 2.184 15 
8 112 2.009 10 2.013 10 2.013 10 
8 202 1.992 5 1.984 5 1.980 8 

18 022 l..890 20 1.840 30 1.840 30 
12 220 l.809 20 l.a12; 35 l. 809. 35 

·l.2 122 1.802 15 l. 799 30 l. 796· 
6 22i l. 770 10 1.773 10 1.685 

14 306,202 1.685 15 l.688 25 

14 013,221 l.649 15 l.646 30 1.654 17 

8 130 1.638 l.5 

8 311,212+L601 5 l.607 10 l.601 10 

4 lJl 
4 222 1.576 5 l.579 5 

1.541 10 131 1.538 10 1.559 5 1.538 15 
1.508 6 113 :· .• ~':'J. 1.507 10 

·1.495 10 213 l.491 10 l.500 5 1.489 10 
1.476 6 311 l.474 15 1.474 15 1.470 10 
1.447 4 12l 1.445 5 1.439 10 1.441 5 
1.420 6 321,320 l.418 10 1.4l4 10 l. 414. 10· 

1.358 2 132 

lllSTM 

,·.-·. 



ll*l:ff!ACICN IE IDS PA'IKtlES DE DlflW:X:ICN 62 

Product.o 500°C Product.o 700°C Producto 8oo•c Producto 900ºC 

dl l/11' dn l/11' · dA I/Il' dn I/ll' 

5 5.035 5 

J.650 20 3.675 20 3.675 15 J.675 25 

3.618 20 3.645 15 3.610 15 3.620 20 

3.129 100 3.151 100 3.165 100 3.151 100 

2;020 100 2.838 100 2.829 100 

2.605 30 2.612 30 2.612 25 2.612 30 

2.590 25 2.597 JO 

25 2.533 20 2.527 20 2.520 27 

*" 2,493 5 

2.337 15 2.325 5 2.3Z5 8 2.319 10 

2T2'79 5 

2.210 25 ·2.205 15 2.205 17 2.199,. 17 

2.184 15 2.184 15 2.194 15 

2.0ll 10 2.013 5 2.013 10 2.013 12.\ 

1.980 8 1.984 10 1.9175 12 1.984 10 

JO 1.840 20 1.840 JO 1.640 25 

l.809 35 1.812 32 1.812 35 

1.796 .30 1.809 25 1.796 22 l. 799,· 20 

1.685 15 l. 796 20 l. 773 7 

1.688 15 1.691 20 

·1.654 17 l.654 25 1.654 20 1.632 25 

1.641 15 

1.601 10 1.604 10 1.604 10 1.607 15 

1.57.6 8 1.589 10 1.589 10 

1.538 15 1.541 25 l.541 20 1.536 20 

1.504 10 1.507 10 

1.491 10 1.493 10 1.496 15 l.d9B 13 

1.474" 10 1.474 15 l. 474 18 1.474 17 

1.450 10 1.443 8 

1.422 10 1.414 10 1.426 12 1.414 

1.353 5 



-.SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA (EBELING Y MALTER). 

• m -
29 

70° 
Ag3vo4 (19.-:tl54)* 

dit l/11' 

4.58 80 
4.38 10 
4.27, 10 
J.54 10 

100 
10 

100 
30 

BO 
10 
60 
60 

1.92 10 
1.87 80 
l'. 78 80 

. l. 76 80 
1·.6a 60• 
1•65 60 .. 
1.62 10 
1.54 60 
1.49 JO 
1•48 30 
1.44 ·10 

ASTM 

Ese .. 1:3.S 

60° 50° 40" 
Producto E-M Ag (4-0783) 

dA I/ll' dA I/Il' 

2.359 100 
2.044 40 
1.445 25 
1.231 26 

2.83 100 l.1796 12 
1.0215 4 

2.70 14 0.9375 15 
2.62 28 0.9137 12 
2.53 24 0.8341 13 

2.32 23 
2.21 23 
2.17 17 
2.13 10 

1.84 30 
1.80 27 
l. 77 14 
1.69 20 
1.65 22 
1.64 14 
1.54 20 
1.49 12 
1.47 15 
1.44 12 

3.15 

.. 
30' 

Producto E-H 

h :k dÍ\ l/Il ,. 

1 1 1 2.354 100 
2 o o 2.043 56 
2 2 o 1.441 ~2 
3 l 1 NR 
2 2 2 

l 4 o o 
3 3 l " 

4 2 o 
4 2 2 

- ,.:" 



l\Nl\LISIS R:R OIElWrICN IE RA\'CS-X. lNECRW::lCN llEl. PA'JKN CE DIHWX:ICN. 
6.4 

Baddclcyi.ta 

Zro
2 

l 13-307). Pc1·,duct.o E-M 

di. 1/11 'l hkl di\ 1/11" 

5.036 5 100 

3.690 18 011 3.675 17 
3.630 14 110 3.616 16 
3.15.7 100 llÍ 3.151. 100 
2.834 65 lll 2.836 70 
2.611 ~ 002 2.620 19 
2,596 12 020 2.597 19 
2.536 14 200 2.533 17 
2.480 ·4 102 

2.328 6 021 2.325 12 
2.285 2 210 

2,252 4 n2 

2.213 14 21Í 2.214 19 
2.102 6 102 2.179 12 
2~015 e 112 2.013 10 
1.969· e 202 1.966 11 
l.S45 16 022 . 1.843 20 
·1:010 12 220 i.8;Ji9 25 
1,801 12 !: 122 1.602 19 
1.780 6 22Í 1..776 " 9 
1.691 14 306;202 1.691 15 
1,656 14 013.221 1.656. 17 
1.640 e 130 1.640. 12 
1.608 ~'· 311. 212+ 1.601l 8 
1.591 4 Í31 1.589 7 
1.581 4 222 1.576 7 
l. 541· 10 131 1.541 15 
1.508 6 ·113 1.507 7 
1.495 10 213 1.491 7 
1.476 6 311 1.474 10 
1.447 4 12J 1.448 e 
1.420 6 321,320 1.420 7 
1.358 2 132 

• POFo ASTM · 
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65 

:'{ :;,.. SlNTESlS DE ORTOVANADATO DE PLATA (EBELlNG Y MALTER) CON RJ\TAMlENTO TERMlCO. 

T(ºC) t.(H~) 

90 l..O 

0.5 

0.5 

0.5 

0.5 

0.5 

0.5 

·observaciones 

Secado a 15 inH9 de vacío; polvo rosa- aranja pálido 

Polvo gris claro 

Polvo grls claro 

Polvo ocre claro 

Polvo ocre 

Polvo ocre 

Pal.va ocre oscuro (café oscuro al ser cxtra1.do de la mufla, 
al onfrlarse pasó por ocre claro·y fi almcn~o quedó en, ocre 
oscuro) 

,_Análisis por Difracción de Rayos-X. Patrones de 01.fracc Qn. 

9 ·O ° C 

JA IJI 

z.74 O!•• 
290 

Ese. l.:3.5 

60° 50° 40° 30° 20° 



66 
-.X.SIS RR DIF1WXICN 1E IW«S-X. PA'IKNS DE Duwa::ICN • 

p r o d u e t. o 2 o o D e •... 
2 .. -,.~· 

zro2 ~ •••• 
Ag

3
vo

4 
:;.;..:~ 

2.•1 

Ag• - ••• 

::~~~~'·..,.....,..----t-----"E:.::B:.:C"".'--'l't'-' ::.3;.."'-5-----i-----;::4....;:><'-+';,.::.._;;:,_;:;_ __ _. ____ _ 
:.~~·;: 

70° 60° 50° 40° 30° 

29 

30° 

Producto J 5 o º e .... 

.... ... •. 

29 

70° 60° 50° 40° 

·'p r 'o d u e t. o 5 o o 0 e 2.ea 1.11 

1:.11 .... 

'.:'·------+----------+------+------+-------+----- 29 
:~:.:;~'. ·.' 
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.AH1\LISIS R:R Dll1W:x:ICN DE RAYCS-X. PA'IR:fe> DE DlfWIO:ICll. 

7 o o • e 
e ... UI 

... R.ef 

, .. 
\7:P;; 

~~'.·o~·· 
'(;'~~:·. 

Ese. 1:3.S 

70º 60° so• 40° JOº 

~'.{:~\.--;, 

~~{, P r o d u e t o a o o • e 

~·:!·~:\';'· . 

, .. , z.•1 

'. 2 
4 X 10 1"-0 
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Aq 14-0783)• Producto 90ºC 
dl I/I \ hkl dl I/I1 \ 

Producto 200ºC 
dJt I/I 'l 

Producto.350ºC 
dJt I/I \ 

2,359 100 111 2.325 100 

2.044 40 200 2.026 41 

l.445 25 220 l. 446 59 

1.231 26 311 NR NR 

1.1796 12 222 NR 

l.0215 4 400 NR 

0.9375 15 331 NR 

0.9137 12 420 NR 

0.8341 13 422 NR 

• POF ASTM 

Product? soo•c Producto 700ºC Producto 800°C Producto 900°C 

dA I/Il' dA I/Il \ dA I/Il\ dA I/I ' 
lOO 2.354 100 2.348 100 2.348 100 

2.IU3 172 2.034 53 2.034 57 2.034 33 

i.446 89 1.441 68 1.439 43 1.443 40 

1.241 72 1.230 39 l. 231 26 1.296 18 

NR 1.208 34 NR NR 

NR 

Los ~•pac1amicntos p~rten~cientcs aJ Ag2o no ~stán 



Baddelcyita 

zro2 113-3071 • Producto 90°C 

di I/I1 \ hkl 

1.544 

1.508 

1.495 

1.476 

1.447 

1.420 

1.358 

6 

18 

14 

100 

65 

20 

12 

14 

14 

6 

2 

.4 

14 

6 

8 

8 

18 

12 

·12 

·6 

14 

14 

8 

e 
4 

4 

10 

6 

10 

6 

4 

6 

2 

*. POF ASTM 

100 

011 

110 

lll 
111 

002 

020 

200 

102 

021 

210 

112 
21Í 

102 

112 

202 

022 

220 

122 

22i 

3.660 17 

J.601 14 

J.151 100 

2.820 71 

2.605 28 

2.527 21 

2.479 8 

2.319 5 

2.291 5 

2.205 14 

2.169 13 

2.009 9 

l. 980 10 

1.840 17 

1.812 19 

l. 799 16 

l. 780 12 

306,202 l.600 17 

16 013,221 l.649 

130 

311, 212+ 1.607' 

Í31 l.583 

222 l.579 

131 1.536 

113 1.504 

213 1.409 

311 l.472 

l2J l. 439 

321,320 l.416 

132 

9 

7 

8 

14 

6 

9 

11 

5 

7 

Producto 200ºC 

5.034 4 

3.625 14 

3.620 14 

J.151 100 

2.830 73 

2.612 22 

2.530 18 
0

2.490 7 

2.325 7 

2.205 13 

2.184 ll 

2.015 7 

l.980 8 

1.840 18 

l.012 21 

l.801 15 

l. 780 7 

l. 700 

1.648 

l.640 

l.607 

l.584 

1.576 

l.536 

l.504 

l.493 

1.474 

l.418 

1.356 

13 

15 

12 

7 

s 
5 

11 

6 

0 

7 

7 

Producto 3SOºC 

5.034 5 

3.675 l4 

3.601. l.l 

3.151 100 

2.820 70 

2.612 19 

2.597 19 

2.520 15 

2.486 5 

2.325 0 

2.205 12 

2.174 7. 

2.009 8 

1.980 7 

l. 040 16 

l. 0l:Z 22 

1. 799 16. 

l. 780 7 

l.688 

1.649 

1.641 

1.604 

l.586· 

l.580 

1.536 

1.507 

1.493 

l.474 

1.445 

1.410 

1.355 

14 

15 

11 

6 

5 

s 
11 

6 

7 

9 

5 

a 
2 

69 



llFCJIMllClctl IE IJ:5 PA'IH:tES 1E DIF-=i::lctl 

soo•c Producto 700ºC Producto eoo•c Producto 900°C 

di. I/ll' dlÍ I/11' dlÍ I/ll' clJí 1,111' 

5 S.035 3 5.007 s.010 3 
-3.675 15 3.675 14 3 .675 3.675 14 
3.6Í6 13 3.616 70 3.601 3.616 11 

- 3. 151 100 3.151 100 3. 151 3.151 100 
2:020 75 2.829 77 2.829 72 2.829 78 

27 2.612 22 2.612 22 2,612 15_ 
24 2.597 22 2.590 12 
19 1 2.527 16 2.527 17 2.527 11 

2.479 8 2.479 3 
2.319 6 2.325 66 2.319 8 
2.296 6 

2.205 14 2. 2l:J 13 2.205 13 2.205 11 

9 2.184 9 2.174 8 2.174 6 
8 2.013 7 2.017 6 2.0J 3 6 
8 1.980 7 1.984 B 1.984 6 

18 1.843 16 1.843 17 l.8'13 14 
24 1.812 21 1.812 23 1.812 18 
18 l. 799 15 1.799 12 

8 l. 776 7 l. 779 8 1.779 4 

1.688 17 1.691 11 1.688 ll 1.688 9 

,1.649 17 l.654 13 1.652 14 1.649 9 
-, 1.641 13 l.646 13 1.641 10 

1.607 7 1.601 8 1.604 7 1.607 7-

1.584 6 1.584 6 1.584 5 l. 581 6 

1.516 6 1.502 6 l. 502 6 1.504 4 

1.536 14 l. 493 6 1.489 7 1.493 6 

1.504 7 1.474 8 1.472 9 1.476 8 

1.491 8 1.441 6 1.439 5 1.443 5 

-1.472 11 1.414 8 1.418 8 1.418 7 

1.446 4 

1.412 8 

3 



71 
~CH IE UJS Pf.110ES IE D.IflUICl:ICll 

A93vo4 
(19-ll.541. Producto 90ºC Product.o 2oo•c Product.o Jso•c 

di. I/I1• dA l/I1" dA I/Il" di. I/Il'l 

4.58 80 4.55 20 

4.38 10 
4.27 10 
J.54 10 
2.88 100 2.86 100 2.86 100 2.86 100 

2.79 10 
2.75 100 2.74 100 2.74 91 2.74 88 

2.61 JO 2.60 74 2.61 169 2.61 190 

2.54 80 2.53 57 2.53 109 2.52 151 

2.48 80 2.48 20 2.47 45 2.49 51 

2.30 80 2.32 14 2.32 59 2.32 79 

2.23 10 2.20 37 2.20 J87 2.20 128 

2.18 60 2.11 34 2.18 73 2.18 77 

2.15 60 2.15 28 2.17 69 l.11 77 

L92 10 
1.87 10 1.84 46 1.84 ¡;¡7 1.84 167 

1.78 80 1.80 42 1.80 104 l. 78 70 

l. 76 80 l. 78 32 l. 78 51 l. 77 70 

1.68 80 1.69 46 l. 70 87 l.69 140 

1.65 60 1.65 48 1.65 102 l.65 l.51 

1.62 10 1.61 23 l.64 116 

1.54 60 1.54 37 1.54 75 l.54 116 

1.49 30 1.49 23 1.49 58 1.49 70 

·1.48 30 1.47 31 1.47 44 1.47 88 

':.1.44 10 1.44 14 1.44 29 1.45 47 

• PPF ASTM 

Producto 5oo•c Producto lOOºC Producto 0oo•c Producto 900°C 

dl I/I ' d.11. I/Il'l d.11. I/Il' d~ I(Il 'l 

4.50 32 

2.86 100 2.86 100 2.86 100 

--
. 2.74 88 2.74 88 2.75 100 

2.6i 180 2.61 367 2.61 442 2.61 5" (ll"&<'fltan 

a.53 127 2.53 279 2.53 342 2.53 -i.am•mt.oe· 
2.48 t.raalap>dos ca> 

2.48 54 
:z,32 41 2.32 113 2.31 147 2.32 loa correspon-

2.20 96 2.21 225 2.20 263 2.20 ... 
2.18 64 2.10 154 2.17 113 2.17 d ""'"'ª .. Z.02 

2.11 64 2.13 71 2.16 ~2.20. 

1.84 125 
1 •. 78 54 l. 78 104 1.78 337 1.80 

1.76 50 1.76 92 l. 78 

i..69 113 1.69 183 1.69 216 1.69 

1.65 116 1.65 213 1.65 289 1.65 

1.63 71 1.64 213 1.61 147 1.61 

1•54 93 1.54 188 1~54 221 1.54 

1.49 52 1.49 92 1.49 137 1.49 

2;:~ ·:~:.;:~s~~{. • : : ~ .- _-«-•. ;:: . ·- ::" ' - "-',--::-· 
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- SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOPORTE (A PARTIR 

DE CARBONATO DE PLATA Y PENTOXIDO DE VANADIO) BAJO LAS CONDICIONES SERALADAS 

POR EBELING & HALTER.~ 

Se rcglstran los dcsplazamlen~os corrcspondlcnt.es al zro
2 

baddclcylta. 

zro2 E 
Ag3"04 ~ 3.14 

11 2.112 

Ese .. 1:3.5 

60° 50° 40° 30° 4 X 102 -4-0 

(19-ll541* Product.o 800°C Ag { 4-0783 l* Product.o 800°C 

I/Il' dA I/I1 ' di\ 1/11' di\ I/I ' 
80 2.359 100 2.348 100 
10 2.044 40 2.026 38 
10 l.445 25 l.439 47 
10 l.231 26 1.228 38 

100 2.02 100 1.1796 12 NR 
10 l.0215 4 

1 

2.75 100 2.70 21 0.9375 15 
2;61 30 2.61 31 0.9137 12 
2.54 80 2.53 21 0.8341 13 
2.48 80 
2.30 80 2.32 16 
2;23 10 2.20 21 
2.18 60 2.18 16 
2.15 60 2.13 7 . PDF ASTM 
1.92 10 1.92 5 
1.87 80 l.84 24 
1.78' 80 1.80 29 

3hrs. (Producto obtenido en 
1.76 80 l. 77 e E 800°C, 

l.68 60 l.68 20 hi.drQxido de amonio] 
1.6s 60 l.65 24 
1.62 io 1.63 15 
1.54 60 1.54 18 
1 •. 49 30 1.49 9 
1 48 .30 1.47 20 

··1 44 '10 1.44 10 
_,_ .. _:- .. . -.. 

i~~~E~>~/;::.~" 

·~,. 



.,- ANALISIS POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORCION ATOHICA. 

Peso (mg) Peso zro2 Cmg) ' Zr 'Ag .. v 

54.1 40.1 54.97 18.4 1.9 

51.1 37.0 53.60 16.6 1.7 

so.o 35.l 51.97 19.4 1.9 

53.5 19.13 1.8 

r 1.45 1.41 0.1 

(Muestra d~ compuf')st.o Eb~Jing-MaJt.c.r] 

Peso (mg) Peso zro
2 

(mg) ' zr ' Ag ' V 

·SO;J 34.4 50.63 17.8, 1~76 

49.6 36.9 54.93 17.2 1.90 

52.1 37.2 18.2 1.80 

52.83 17. 73 l. 79 

2.12 o.so 0.02 

(Muestra de compu~sto T~200ºC] 

·,MUest.ra E-M 

(<'sporado 1 
'Muestra T 200°C 
. fcspo~ado) 

Zr 

53.50 +/- 2.66 
55.52 

52.83 +/- 3.89 
55.07· 

Ag 

18.l.3 +/- 2.59 
20.14 

17.73 +/- 0.92 
19.00 

·f znt~rvalos d~ confianza al 95~1 

•valor prom~dlo 

d~sviac1Qn rst~ndar 

V 

1.80 +/- 0.18 
1.89 

,l.79 .f/- 0.04 
2.91 

73 



7.4 

CAPITULO IV: DISCDSIO• DB 

llBSULTADOS Y CO•CLUSIO•B& 

-11cvaron a cabo las s19uLcntcs rcacctoncs de s~nt.csts: 

(Mezcla de prccLpLtados) + zro2 

>••,'º• • ""'º • •••"", • ••,o ~ . • 

(1:3 p/pl . J 
ut.LltzQ p~Lmcro TL0

2 
como soporte en 14 rcacci.Qn A, ya que so prcaontQ 

e L 1 'tuc.lr i.cas :¡.• tarnb L~n puede cona i.dcrarsc t.c;rmtcamento ost.a-

la temperatura do opc~actQn del cataltzador que se dosoa 

.·cercana a 900°C, se htzo el an~l tst.s tQrmico d1fcrcnctal (ATri) .d~_)· 

El ATO se corrtQ en at.mQsfcra de airo y de nlt.rQgcno, oncont.r~ndoac·el: .,·:· 

·~otnport.ami.ent.o a t~mporat.ura infcri.or a 1200°C. So observa .un camb1_0 ando-

cn·T•36~°C, que para vcrtfLcar sL se trata do un cambi.o rcv(!:rsiblc, 

el tcrmo9rama corrcspondi.cntc al enfriamiento de la muestra. 

al ATD cfcc~uado, se doctdi.Q dar t.ratamtont.o tqrmíco al produCto. ca-

las mucstraa tomadas en cada tcmpcra~ura por dtfcacciQn de Rayo~-X. 

En los patrones de difracciQn.dc las muestras hasta T=500ºC se obs~rvan Ti0
2 

(ASTM(21-1272)l y Ag 3vo
4 

(ASTH(l9-ll54)l. Existe un trasl~pe.dc las re--
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flexiO~cs del Aq 3vo4 con T10
2

, accntu~ndosc esta tntcrfcrcncia en la muestra T• 

.soo•c. 
la muestra Ts:ir.SOOºC se observan nuevamente las rcfJcxi.oncs prlnc1pales d'e 

y la prosenc1a de Ag(ASTH(4-0783Jl. Adcm~s se observan dos fases del T10
2

, 

rutilo IASTH(2l-1276)) 1 el T102 anatasa ya no es detectado en la 

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DlFRACCION DE RAYOS-X 

100 200 350 500 800 900 

T10
2 

T102 Ti.02 T102 '1'•º2 

anat.asa anat.asa anatasa a na tasa a na Lasa 
y rut.i.lo 

Ag
3

vo4 Ag 3vo4 Ag
3
vo4 Ag

3
vo4 Ag

3
vo4 Ag

3
vo

4 
(l sola 
r'.!f1cxu$n) 

Ag Aq 

Para estudiar las lntcracc1once entro las cspcc1cs LnvoJucradas, se anáJLza-

simples por d1fracctQn de Rayos-X. 
, 

Da esta forma se cncont.rq en 

con amon\aco a T•200ºC y T•3S0°C, reflexiones corrcspond1ont.cs a' 

ambas muost.ras. Loa pat.ronos de dtfracciQn de la. Ínoz-?l.~ _de .y2o_5 _< 

, , 
·en amon\aco muestra las rcf lcxLoncs, de Ti0

2 
anatasa qn1came~tc. No se 

i~~;t([;,.ci.<>_tc:~:;,l:;flcxi.ones pcrtanocicntes a alguna cspcc10 de vanad•o. En estudios pro:-.. · 

:~.\~}:\~·~·/·vio• • ·.se a.tribuye Cstc hCcho al tamaño de Jos cristal tt.os, que 
•-:.l:.":.'-;_¡·· . . 
;1::.·:;f"· ~:~ ··._. .'. 
f._:_:~·':~::::~.a.ators Lanados sobre la supcrf lC te dcJ Tt02 anatasa, esto es, en un 
~'f;·>· 
.. --~.";·orden estructural. 

CREFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X 

--··-
T •e 200 350 

Ti.02 .,n NH40H TL0
2 a na tasa TL02 

anatasa 

TL02 + v2°s T102 anat.asa T102 
anat.asa 

en NH
4

0H 
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Se cst.ud1Q adcm~s el producto de A s1n soporte a las m1smas temperaturas, aun-

no pudo tomarse muestra para su an~J ts1s a temperaturas super lores ~ SOOºC. 

patrones de d1fracc1Qn prcs~ntan rcf Jcx1oncs pcrtcncc1ontcs a Ag
3
vo

4 
y Ag en 

Tamb1qn se detecta Ag
2
o (ASTM(l2-793J) nn Jas muestras Tr:a80ºC

0

•• 

Cabe mencionar que se observa una mejor crtstal 1zac1Qn en la muestra 

.,T=JSOºC (l\ncas mejor d~f1n1das y de mayor intensidad). La 9r~f1ca u vs .. T mucs

~ra un ·mayor porcentaje do pqrd1da de peso en Ta200°C debido a la dcscompos1ciQn 

d1sm1nuycndo hasta T~JSOºC para incrementarse nucvamonto, probable-

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X 

T ºC 80 200 350 500 

A Ag 3vo4 
Ag

3
Vo4 Ag 3vo4 Ag 3vo4 

Ag2o Ag 20 Ag Ag 

Ag Ag 

~· (can ~aporte) { Ag3vo4 

Ag
2

o 

El arl411s1a por d1fracc1Qn dn Rayos-X del producto dn B muestra las.mi.amas 

que Jas encontradas para cJ product.o de A, aunque con una rñayor. t.nt.l.ln-

Poster1ormcntc se cfcctuQ Ja s~ntcsis A con zro
2 

como sopot·t••, nstudiitnU:osc 

mezclas m~s s1mpl~sª 

Los patrones de di.fracc1Qn dnl soporto presentan rcflcxi.oncs corrcspondi.ontcs 

a zro
2 

baddc 1 cy t ta (ASTM ( 13-307 J) para 1 as muost ras trat.adas a 200°C, 3SOºC y para 

-el soporte racupcrado del catalizador comerc1al usadoª St.n embargo, el an4J1sle 

·por fluorescencia de Rayos-X de1 soporte recuperado muQstra la prl.lscncia de Cr, 

zn,. Hn, Ti., cu adcm~s del zrª Esto puP-dc atribuirse al hecho de que el Microana-

da Elementos se ut1l iza en muest.ras de compuestos de coord.inaciQn, que a1 
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8er sometidos a combust1Qn, liberan el elemento mct4t1co, inscrt4ndosc algunos en 

r.cd cr1stal ina del soport.c .. 

En Jos patrones de difracciQn de la mezcla Ag
2
co

3 
+ zro

2 
en NH

4
ou se obser-

las reflexiones de zro2 baddeley1ta y de Ag
2

o y Ag. Las reflex1ones de Ag
2

o 

patrQn de dLfracc1Qn de la muestra T=350ºC, obscrv~ndosc itnoas 

m4s intensas para Ag • 

. En los patrones de difracc1Qn corrcspond1cntcs a la mezcla de v
2
o

5 
+ zro

2 
en 

amon_taco solo se observan las rcf Jcx1oncs corrcspond1cntcs a zro2 baddclcy1ta,. en 

forma similar a la muestra con Tio2 . De ah\ quo el vanadio debe formar part\culas 
o 

inferiores a JOA que no se dctectdn por d1fracciQn de Rayos-X o bien 

del soporte. Se pudo probar que al vanad10 no forma parte 

red del Zro
2 

sino que debe estar colocado en cavidades do dicha- red (esto se 

cabo mezclando el compuesto v 2o
5 

+ zro2 con un patrqn (Al
2

o
3

o<) y el z.-o
2 

con el mismo patrQn, y encontrando que el pico de zro
2 

no 'cst.~ desplazado 

(17) 

paÍ.roncs de d1fracciQn del product.o de A con zro
2

crccupcrado) como-sopo~~~:-.: 

~~a·s~nt.a·n reflexiones correspondi.cntcs a Ag 3vo4 (t.raslapadas con algunas del zro2> 

al igual que en los patrones dol product.o de A con zro
2

• La: 

la presencia de una rcflcxiQn en d=J.oo.A., adcm~s. de Ja .. ~~JÓra~· · 

naranja~ladrillo de la muestra con zro
2 

recuperado, en comparaciQn con Jaco~ 

de la otra muestra. Cabe mencionar que las reflexiones 

t.Lcndcn a traslaparse con las reflexiones m~s tntcnsas del ·so-
o 

(en d=2. 82A) • 

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X 

T, ºC 80 200 350 

,zro2 baddclcyita zro2 
baddclcyita zro

2 
baddclcy1t,a 

'A (Zr0
2

) 
Ag 3vo4 

Ag
3
vo4 Ag 3V04 Ag 

------------ Zr02 baddelcy1ta zro2 baddclcy1ta 

A (Zr02rec) Ag3vo4 
Ag

3
vo

4 

----
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REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRON~S DB DIFRACCION DE RAYOS-X 

T ºC 500 700 800 900 

A (Zr0
2

) zro
2 

badd. zro
2 

badd. Zr0
2
badd. zro

2 
baddr.lcy1ta 

Ag
3
vo

4 
Ag

3
vo

4 
Ag

3
vo

4 
Ag

3
vo

4 
Ag Ag Ag Ag 

El patrQn de d1fracc1Qn del producto de B + zro
2 
muc~lra rcf toX1oncs Corres-

ª Ag
3
vo

4 
y Ag trasldpadas con las de zro

2
• Lds rcf lcxi.oncs de mayor 

rcJot.tva del Ag
3
vo

4 
no aparecen, tampoco se observa la l\nác:s en d=J.ooA. 

cncon~rada en esto pa~rQn de d1fracc1Qn corresponden d las cnconLradas on los pa-

trOru:~s de difracciQn del producto de A a las diferentes temperaturas. 

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X 

11 .+ soporte 

f 
Zr02 baddclcy1ta 

Ag
3

vo
4 

Ag 

Para poder establecer semejanzas y difercnci.as entre los productos do a.y 9. 

diQ el t.ratamLonto tQrmLco al producto de B y se somctLQ durante -3 horas a·- una 

-tclriporatura de 800°C al producto dn A. En los pdrroncs dc·d1fracci.Qn do las muca-· 

tra-s dol producto de B se obsorvan Jas reflexiones de zro
2 

baddcloyit.a y Ag3Vo~ 

.. traslapadas con las del prLmcro1 sin cmbdrgo, no se observa Ja 1\n~a encontrada 

o 
en daJ.OOA. Se observa tambtqn que las rcflcx~oncs de mayor intensidad del Ag3v~4 
son m~s evidentes en las muestras di! t.cmpcrat.ura inferior a 500°C, aunque dcsapa-

rcct:?n a t.cmpcrat.ura superior a SOOºC. 

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X 

T •e 90 200 350 500 

• zro
2
badd. Zr0

2 
badd. zro

2 
badd. zro2 

baddcl~ytta 

Ag3vo
4 Ag 3vo4 Ag 3Vo4 11g3vo4 

Ag Ag 
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El patrQn do dLfracci.Qn dnl product.o do A tratado en Jas cond1c1oncs ci.t.adas 

Ebcl1n9 y Malter(S) presenta las mismas rcflcxtoncs encontradas para el patrQn 

difraciQn del producto de B. 

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X 

A 

(3hrs. 800°C) 
( Ag

3
vo

4 
Ag 

zro
2 

baddclcyLtd 

F1nalmcnte. el an~l1s1s por cspcctroscop\a de Ab~orc1Qn AtQm1ca da como rcsul-

que las cantidades de Zr, Ag y V en las muestras da ambas stntcs1s d~rreepon-

r.!n el caso de la mucst.ra de A d1f1crcn de 

' pu~dc atr1bu1rsc a un error en la dctcrm1nac1qn, ya que duran-

-Jai sÍ.nt.csts no st1' cfir:ct.uQ f1lt.rac1Qn o lavado alguno y el rcact.1vo v
2

o
5 

ut1l1za--" 

ce 99.5' puro. 

'Zr 'Ag ..v 

• 53.50 ... ¡- 2.GG 18.13 +¡- 2.59 1.80 +/- 0.18 

,~spc.rados 55.52 20.14 1.80 

A 52.83 +/- 3.89 17.73 +/- 0.92 l. 79 +/- 0.04 

55.07 19.00 2.91 

para caractr.!rizar el catalizador comc~c1al sn efectuaron los sigu1~ntca an~-

An.~lis1s Elf';"mnntal 

- M1c.roscop\a clect.rQni.ca de Barri.do 

Fluorescencia de Rayos-X 

DLfracc1Qn de Rayos-X 

Se hizo el an~lisis elemental de dos muestras de S~lver Vanada~c. Sn cncon-

que Jos valores obtenidos d1fLcrcn de aq~nllos obtcnLdos para la muestra de 

Jos valores cspcrad~s para 1 a mucst.ra de B. Dn estos resu 1 tados puede 



80 

c~utrsc que Ja cspnclc actLva (Ag
3
vo4 ) se cncucnLra en menor proporc1Qn on el ca

- t41izador s1ntct1zado en B. 

En c1 an41ts1s por m1croscop\a clcctr6n1ca de bdrr1do se puedo prnc1sar la mor-

de los cr1stal1tos de aprox1madJmcntc lOJJ en ~stud1os de la suporf1c1c 

,Y. de una sccc1Qn de corto do la mu•~!:ltca. J::J an~l 1s1s puntual de Ja muestra dctoc-

El an4t 1s1s por fluort~sccnc1a de Ruyos-X mucstrd la prcsonc1a de Zr, 'Ag y v 1 

por el an4J 1s1s por d1fracc1Qn de Rayos-X, se conf 1.rmd Id proscncta de es-

clcmnntos, en ld.!:i: ssgu~cntcs especies: 

Las rcfJnxioncs dt) mayor intensidad corresponden al zro
2

• Algunas· de las ro

compucsto· se t.ras la pan con J dB corrPRponri tf'.!'nt~s a. Ag
3 
vo

4 
'.6~ Ag. 

quo ~n los pdtron~s de dtfracc1Qn de Jos produclos do fas-t:1\~-

antcriormontc expur.st-o. se dcrtvan las i;;tgutcntes concJUlitónos: 

soportos cubrnn los rcqu1s1tos de cstab1J 1dad tqrm1ca, cabe 

zro
2 

prcs~ntar\a mc~nor tnteracc1Qn en Id roacctQn (ya que no 

prcsonta cambLOs dn fase ~n temperatura cercana a la tcmpnr~1tura do o~cr~-

Cié)n). Por otro lado, la ovtdc-nci.a encont.rada en c1 an~J is1s por d1.fraccLQ~ 

de Rayos:-x conduf:e a p~nsar f?n una m<1yor tnt~rncc1Qn de la especu~ activa con 

ambas sÍ,ntPsis se produce Ag 3vo4 • 

acue.rdo ª·los rnsul tados. df".I: Esp~ct.roscop~a d~ Absorc1Q11· AtQm1ca·~ sn 

·qu·c. la cant.i.dad d<.!:. la r::spQcLn act._iva f'.!s tnfcrit?r nn ·1a s\nt.nsts B. 
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- Puede sintetizarse un cataltzador capaz do cmplcarso en lugar del Sal~ 

V ...... te por cualquiera do las Stntcsts, con la consecuente ventaja cconQ-

En este caso es importante hacer notar que SL se desea comcrc1al1zar 

este producto, se tcndr\a una altcrnat1va para s1nt.ct.1zarlo • 

.. ~unquc Ja evidencia pcovt.sta por el an~I 1si.s por d1fracc1Qn de Rayos-X mues

sc ha s1ntctizado f:d producto d•.•SPcldo, ns convcnicnto probar la cfLcicn-

catalizador_y compararla con la del producto comercial. 

d~ otras propi.cdadt?s del Ag
3
vo

4 
y otrds cspcc1cs de va

infromac iQn conccrn u!nt.c a cst.os compuostos es escasa. 

so reportan tnd1ccs do M1llor on las tdrjotas del POF, puntos de 

n1 otra propiedad ftsica. 

t.amb1qn 1mportanto el 11studto df! absorc1Qn de azufre por modi.·o de. cst.c ca

dn pct rQJno. 
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GLOSARIO 

FLcld Elcctron HLcroscopy 
Hi.croscop\a Elt"!ct.rQnt.ca de Cdmpo 

Low .Ern:'!~}JY Elcct.rpn Dtffract.Lon ,, 
01 fracctQn Elcctrqn1ca de Baja Encrg\a 
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Vanodato de plata. Nombro comarc1al dal catalizador 
ortovanadato de pldta do Colcman lnst.rumant.s. 

25.4 mmHg 

mullta s1nt~tica mi.ncral A16St2º13 o 3A1203.2St~2 COllSlSt.onte •m 

alumtn10 que es ortorrqmb1co en forma y 
corrosiQn y al calor. 

un si.l.L-

Berilo 

cat.o de 
to a la 

Mineral muy duro translQc1do u opaco, uaualmcnto 
S1l1cato de bcr1l10 y aluminio. 

Powdcr D1ffract1on Filo 
Archivo de Difracci.Qn de Polvos 


	Portada
	Índice
	Objetivo
	Capítulo I. Antecedentes
	Capítulo II. Parte Experimental
	Capítulo III. Resultados
	Capítulo IV. Discusión de Resultados y Conclusiones
	Bibliografía
	Glosario



