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wonts): Galwer Vanadate) €5 usado en el tubo de combustign del Microanaiyizado:" de -
i (1, 2) ' '

l'q:'p;:ﬁtoh’, (C, H, N) Perkin-Elmer Modelo 240. Se emplea para absorber azu=

fl\'v':r en pequefias cantidades) y otros haldgenos, ademas do favorecer f)a"v"""
mencionados es importante

Hidrdgeno.

. . X
caracterlizacign de este’ - .




CAPITULO 1: A NTYECEDENTES

sorao'n'rss DE CATALIZADORES. ‘Y

Exxatcn numerosas vnncajas en depositar metales catalltlcamnnto actxvos en un
oporte tal como al(mina, carbdn o s;ilce. El metal puede dlapcrsarsn altamentn
.a!ivez como crlstalxtos a travas del sistema de poros del soporte.. CDmO zesulta

.86 producn una gran suporflc:o motallca activa relativa al peao del matal uaa-_

‘ﬁb 4lo que. a8 espﬂCla]m¢nta ventajoso con metales preciosos s1 estos no se recupe'
ran. Un-catalizador metalxco soportado ©n una forma adecuada (pastxlla, qrqnulo u
2 ra totma fxsxca). permite el flujo de gases a travas de) reactor y‘luego‘la d;ﬁg.
1qn dﬁ los zractlvos a travns de los poros del metal activo. E) soporte pgode qé

.ﬁjorar tambian la disipacxén del calor de reaceign, retardar el sinterigado de los

rlatalltos dnl metal lcon'la rnsultante pérdida de superficie actival, e incremen

r la re lstﬁncxa al envencnamiento. .Por tales razones, los catalimadores. motd
. : € . PR
-opp;tadoe‘son ampllamenta usados en procesos quimicos. Debe reconocerse gue

l;?ﬁobottc?:tahbién pﬁedc tener uﬁ'papel catalitico que desempeiar.

Exlstn un. 1ntotﬂs creciente en el uso de catalizadores motélicos soportaddsm’/
pa a entudxos bqsiros de las pzop\cdadns adsortlvaa Yy caLal;Llcas de los metalhs.

raportan ostudlos |nd1vidualcs de mecanismos y cinqtica, usando Varias comblhaf )

pion metal/soportn, as; como estudios de adsorrlqn usando nspwctroscop;a Lnfra- e

’roja; Tamban se han hecho nsfuorzos considerables en los (ltimos afos para re-

aolver algunos probiemas especiales que. surgen con esta forma da catalizador metq-*

. }lco; por éjemplo, efectos de soporte y tamaino de c;istalitq.




E) término "efecto  de) tamafio de cristalito? se usa frecuentemente para dee-

acylbir cambios en la actividad catalltica por unidad de area de superficie metiit-‘du

“ca conforme se var{a e} tamafio del cristalito. Los modelos que repteseﬁtan cris-

j(alitos de diferente tamafio indican diferencia en e) niimero relativo de v;:ion-tlii“
édir#e sitios de adsorcién, y la especificidad de los sitlos en quimisotc&énran ;-; 
éé?ente arpaztiz de estudios de FEM y LEED. Puede camblarse e} arfcélb de log-‘ig,%i
;ﬁpﬁ ds'la superficie del metal por otres métodos, por ejemplo, ﬁor tragamicdto iéif’
“hlco, y otra vez, una reaccidn catalitica dada pucde ser “sengible a la,estrhé£u;_
rg;* o "éxigente” en oposicibén a “"insensible a la estructura” o "Eacil™, La naid;,‘j
:;élezé y caracteristicas flsicas del soporte también pueden modificar ia>actﬁv[d§di
Viésgeciftqa'y selectividad. La localizacidn de) metal en ) soporte ha aldo'éstu;
‘qlada con respecto al envenenamiento del catalizador y el con(tol de dlfuslén»dé ,‘

'3a rapidez de reaccién.

_san'posiblas muchBs combinacidones de metal y soporte y pueden ptepa:aise cati-'

lizadorns por diferentes. técnicas, por ejemplo lmp:cgnac.on, ad,orcicn da una -oluq

cl6n, coprnctpttacion. _Aun cuando s¢ hayan fijado los materiales y mﬂcoda dn pre-
paracion, lu ‘actividad catalitica puede ser adn muy. sensible a detalles dﬂl proca-:
lmlento. por ejemplo fuerza de la solucidn, tiempo de contacto, lavado, método da'

iﬁEdGCCLSn. Aln mis, la descripcién de la preparacidn del catalizador pundn inclu—

“ir anotaciones de que se requiere a)gun tratamiento activante o adleidn de un pro-[

‘motor. ) ' o I

= ‘Bléccidn del soporte.

- Forma fisica. Una consideracidén del proceso catalitico sugiere la Eorﬁa
€isica ﬁas adecuada. Los soportes granulares o en forma de pastilla (cilindros
pzeformados y esferas) son comunes en reactofes arandes empacados que. involucran
; jreaccionrs cn fase vapot. La forma de pastilla y las dlmenslonés.ldetéxninén §{ 

{empaque. flujo y caracteristxcas de transfnroncla de calor.




-Arca superficial. Es usual hacer una dlstlnctén entre soportes de arca pe—
— §uoﬁa y'qrandc, y mientras que los goportes de irea pegueia son mas bien caLali(;
camente inertes, los soportes con éroas superficilales grandes puedon'llngat a wn="""-

~'yolucrarse on el proceso catalizado. Ejemplos de soportes de area pequeia inélu~

eh carburo de silicio, aliminas y silices fundidos, mulita sint&tica, y materiales.

ﬁétutales como berilo y piedra pémez. Los materiales de azoa supoerfic:ial poqueﬁa

.pueden ser virtualmente no porosos, consistiendo de particulas discretas pequeias,

p.puéden tency una ostructura porosa corriente. Son ﬁtxlcs para soportar matcrla-f’

. N ’ . .
les activos en una situaciqn (por ejemplo oxndacx&n parcial) en donde una rcacclén

‘pdstérior, debida a dlfUSlaﬂ lenta a travas de una estructura- porosa bien desarro-

»1lada es tndeserable, Los problemas de uso incluyen adherencia metallca v dcsarrof;f

“1lo dc actividad por degradacign.

-Porosidad: Cuando la rapidez de reaccign se vuelve comparable con la rapidez '

de di{uei&n‘de los roactivos o productos dentro dol sistema de poros, la actividad:

cnfa!itica y la sclectividad sc modifican debido a cambios on la astructura. de ‘po-

_Propicdadns adsortivas. Aqul so hace una distineidn entre Arca superficial
q : [Z

y la“capacidad de una unidad de Area para adsorber sales metalicas, productos reac-.

ivpa, atec.  Las propirdades adsortivas son frecuentemente fundamentaies para da-

térﬁinar e} grado en el cual el metal se dispersa y la uniformidad de su distrlbd;f

i : .
cign. sobre cl soporto.

(,—RcalstchLa térmlca. El colapso de la estructura de poro cuando se calienta

el catalizador, encapsulando as} al metal, os obviamento tndegeabln y ns por cso

qdcfla estabilidad tArmica ©s una caracteristica esencial del soporte. Los pzocg-'

sos do transporte supcéfxckal se vuelven aprrciables a N0.3T£, donde Tg os la'ich-:f
bqka;uia de fusign y ol valor de 0.3Tf ns una guia a la estabilidad relativa del




Srca superficial grande cn un soporte dado. La sintcrizacign puede haccrse d;f;cxl

: por la adxcnqn de estabilizadores, por ecjemplo, pequeiias cantidades de materlalea,

tqrmicamente registentes dlstrlbu;dos entre las particulas del soporte-para mini-"

mizar cl! contacto.

- Estabilidad Quimica. La postbilidad de una reaccign quimica entre el sopor-
‘(9 Yy BU ambiente durante su .uUso roguliern consld&ractén. Obviamante, una oxldaélén'
ren fasc gaseosa a alta tomperatura, reguicre ol uso de un soporte qucvno4saa cbns

_midb, y un-éxldo que no debe reducirse.

- Pérticnpacn&n Reactiva. El soporte no debe catalizar reacciones no deseadas;
' pero esto no sicmpre es predecible o ficilmente probable.’ No punde asumirse gque ==

porque ol soporte o5 cn 5§ 1nerte, permanecerd ash despuds de gue se aﬁadd‘el'mngalQ‘

. . ’ !
- Miscelancos. Dr acucrdo a los puntos anteriores, NO 0§ sotpzcndnntc quc puc-,

da a’ vecea atribuirse ltreptaduclbllldad dal dnscmpnno del catalizador a la varla-—ﬁ

lQniQQ ~ matorxa! -opcrtn, los materiales que . ocurren an la naturalnza pzcscntan

p:oblqmasxcon respecto al control de calidad. Un problema'rclaclonado cs e) contr

1do de umpur del soporte. Las propicdades -ncinlcas (rrsxstencxa a‘mo

Iléﬁda,aéapacidad de formar pastillas) de los materiales soporte también son con31dc

raéibnas;‘ varios soportﬂs pundnn dar lugar a problemas de Banejo, rinsgos.a 1a.sa--

Iud por ﬂjnmplo.

ParcCEvﬁtil hacer una distincign entre cl efecto del soporte sobre la actavidad

s - P : R X ".- -
~ospeci£lca o selectividad de los cristalitos mctélxcos y participaciqn secundaria -

dﬁr;aoportc (efectos de poro y tamafio de part \cula, catilisis dn-uno o mas bqsos de

o . : N : .. ) - - . e -
reaccian, adsozclan de vennnos, vartaciqn on diSpersiqn metglica o localizacign me-

fﬁaiiéa);




Jt;'uétbdos‘de preparacign. Cuaﬁdo un soporte poroso de catalizador sc gﬂadd
bg‘dn;'uoluéian dgxtada qﬁo contiene el compuansto metéllco activo. fm:::z.m'c:enp;’l.i-j
tés de tal ‘vez cxnntos de almqsfcras atraen al quuldD dnntro do Joa poros. £i l 
componrnte activo puedc scor adsorbido en las paredes del poro, y el mqtodo ae dc-;

omzna. -d-oz::qu e una .olocnqn Yy a vcccs..lntezcu-blo wnrco. Aqu;'nl volumon

‘de aoluclqn usado aera mayor que ¢l volumen de poro del sopozte. En otzas prupa

nctones. en donde la adsorcidn cs pequefia, ¢l catallzador 50 ptoducn sacando n]
oporte mojado con una solucign del componentu actxvo, usandosc cntonccs cl tqr-
ino ll!.egn-eiqn. La dlstxnqun entre astos dos mqtodos no slamprc cs c)ara y

e hecho, Be nmploa ampllamnnte cl Gltimo tqtmxno para. varios mqtodos de’ p:cpara-.

Dospuqs dc contactar ¢l soporte con un compuosto mctqllco on so]uclqn, 80 con

‘tcmpla una’ vtapa dq rcduchqn, mientras que en algunos mqtodos dﬂ depﬂ.lclql, pue-

an doposxtarsa solcs de metales sobre o) soporte.  Una vez mas. Ja tcrm;nolog;a”
a ta no os poslbln; puPde usarse prcctpitaclqn en donde la_ ad\len dc un rnacLL-
wo dllmlnuyc la solubzlldad ‘de manera qua un compuosto mhtal;co se dﬂ9051tﬂ qob'

1 loporte.: En al mntodo de‘cupteelpllJCan, la adlran dn un reactlvo proclplta

p ovoca Ta formaclqn dc una mnzcla de compursto mbtal\co y soporte, amoos on ao

an'provxamnnte.




} s INTYESIS D E ORYOVAENADATYTO D E PLATA.
RELACION HISTORICA. ' )

=1930. Britton y Robxnson.(4)

Britton y Robinson reportan gue el vanadato 3 1, JAgzo.

(ortovéhadéto'-
(5)

2 5

de la sal corrcspondlehtn de aodno por matq

E de plata) fue preparado por Roscon
:tnsld. Ellos realizan la sintesis mozclando soluclcnhs dn nltrato de plata y de

vhﬁédéio de sodio - 3:1, preparado por dLsoluctqn dc vanadio en saluclqn de htdr

'xldo dv BOle a nbulllctqn. Obtxnnnn un prrclpltado rojo-naranja xntcnso con l

@

1£qrmula‘empgt1ca Ag3v04.

: ———-
Na VO + 3A9N03 ll\gl\?O‘1 + 3NEINO3

3 74

snnalan adnmas qua la composicign del precipitado cos Lndepnndlﬂnte de la ra-

'{zqn ae nltcato de plata y vanadato de sodio que rractionan.. Esto £uc.dcmos rado
_mczclandolos en razonns EﬂHpﬂcLlVaS 1, 2 y 4 moles de nitrato de p!ata a 2 moloa
‘de,uanadato de sodio J3:l. Sin eombargo, el carjcter dal precipitado var;a ya que

aolo a0 pUﬂdn obtener un prnclp\tado Eloculonto fncxlmnnte Etltrablﬁ mantenxondo

un;oxcqsq da nltrago de p!ata. Estos anqlxsxs 56 rafioren a pxccxpltacxones 1le

v s;é‘qabb dn-f?io, prro aﬁn el preciplLado obtnnido a partir de una'soluglqn
bujllclon ‘no se asnntarq a menos gue nl nitrato dn plata nstq on oxcﬁso. La.

»a dﬁ ruatzo anqllsls dnl ortovanadato de pla!a dlnron 79. 36‘ Agz (79 26\ cali

cu!ado) vy 20, BIS V . (20.,74% calculado).

Brltton y .Robinson publican en un trabdjo posL»rlor(G), en. el que {cali?arbn

estudlos dF rﬂacctonns de los vanadatos de sodno con otros metales, -una nota en: ="

Ia estlmac1qn de vanadio como los vanadatos de plata.
(7

Se rcporra que Moser y . Brand] describen un mAtodo con el que ol vanéd;b -
~puede determinarse con ptocnsién como A93V04 81 80 nstablecen condiciones néccsa;
';tias aﬁadlnndo NaOAc y. un poco de Nll3 concantrado (3g y 0.5cc rnspnrtlvamhnte, pa-

fra 200ce de soIUCan neutra que- contenga 0.2g:de V,0, ) antes de afadir AgNOa, v

gluego h;zvnondo durante 30 mxnutos.




’ -’ . o
'.HAdans de hacer alcalina )la solucign, la concnntzac\an relativamente alta de Nﬂaforf

mar\a cat\oncicomp\»jnq plata-amina y as; tenderia a mantener la concnnlraciqn de Ag

V‘baja. Yy nsto tenderia a su vrz a disolver aldo de Ag de) vanadato proc1pttado.

3 3

resulta en-la precnpitacién de Agavod. Esta sal es la mis insoluble de los vannda—

" Britton y Robinson han mostrado que la adicign de Na VO4 acuoso a AgNO acu636

pqudn plata y parece gue Sﬂria 1a mas adecuada para'propééitos analitlcos;

‘= 1941. Guiter.'®

En Bl contrlbuclqn al ostudxo de los vanadatos, Guiter obtiens el vaﬁsdaiéldé

a una solucign de Na&VOd,o Vaer

Vp)éta por, ad\ctqn de una SOIUClqn normal de AgNO3

(NH [ VO ‘donde #1 pH se modiﬂicé por adiciones de amoniaco.o 5¢ido nit:ico‘(ybde
qcndo acqtico ennrl caso de la plata) El intervalo de pH favorable fue dﬂ,l‘a 7':

para ‘la plata. El vanadio erClpth totalmente &n su forma de vanadato de blaté

ntre los valores de pH de 1.6 y 7. Se obtuvieron cuatro vanadatos de. plata: el
oitovanadatb dr plata V205,3Aq201 <1 pirovanadato, vzos,zngzo,-ox quavanadato. -

"295['9929’,°‘ bivanadato 2V205. ngzo.

(9)

 1Q{§Q;I;gram.
’ ‘Réporﬂa el uéé de los vanadatos de plata como absorbentés”pézéjdtaxudo dé'aiﬁ
Utlllzq la mlsma tAcnica de Biitton Y Robinson para sintrtlzarloé.‘ Repozta
adonas quo solc pueden iormarsa‘ios orto, plro y matavanadatos. Sin. nmbargo, un va_
nadato partlcular pod;a convertirse a otro variando las propornlonns dn los rnactl-,
vos usados Y, €0 general, se obtentan, por tanto, mezclas. La -hull-cnqu o onveje
1mlnnto L§mab1qn a€nctaba la composict&n de los precipitados. ' -
; 1963. _Ebeling y Ma]t@r.(lo)
-Los autores repgortan la B\nLPSLS del ortovanadato de plata soportado an qxtdo
idoizitconio {para su uso en e} microanal izador an elementos). El.procndmmiént_r

preparacign que utilizaron es el siguiente:



DLsolver 18g de pentdxido de vanadio an 500ml de solucidn de hidrdxido de aodlo

iZN Y dilulr a 1 litro. Abadir lentamente solucidn saturada de nitrato de plata con-

‘agitacion constante para precipitar el vanadatco de plata. Llevar Jentamente la solp31'
cléh_a.ebulllcién durante 2 minutos. {1)eva aproximadamente 20 minutos llevar la 66- :
_]hélén:j precipitado a ebullicliédn). Filtar, usando un filtro de vidrio slnyerLzAdo;

-eliéieclplhsdo Y javar varias veces con agua destilada; secar en una ostufala 100°C.
- Mezclar el vanadato de plata con tres veces su peso de 6xido de zlrconlo al 954

y humedacwr la mnzcla con ayua destllada. Fllirar el exceso de agua y extruir la pasgé.
'a traveB—de'una malla #12 y secar a 100°C. Cuando &) producto asté seco, rémoverlo'éé

“lJa‘malla e introducir é ja mufla a 800°C durante 3 horas.

EbPllng ¥ Halter sefalan que usando una cantidad controlada de htdroxldo do sodlo

ara dxsolver el pentoxidozh'vanadlo y afadiendo soluclibén de nitrato de plata hasta quu
nq se noce precipitacién adicional, se encuentran presentes dxido y vanadato de plata '
:QI ptoductortermlnaao, siende esta mezcla Jo que los autores sicnten eé la clave dcz

a’elavada éapacidad y tenacidad i) material. E) éxido de zirconio se usa para;dat‘una

ase &i'ﬁatnfial para producir una forma de pastilla.

’So cree qua una .reaccidn qulimica tal como la formacion de -una sa] doblﬁ, sulfato_
anadato dn plata, o.el haluro correspondiente, explica mejor la raﬂccion. Esto pod:la
nxplicar e1 cambio de color observado cuando se analizan compuashos que contl»nnn azu= -
Ere,' Sa,hqn ana]tzado var ipa, compucstos que contienen fl{ioy usando un tubo empacadOf

con Gaﬁaddto‘de'plata, con resultados igualmente buenos.: No se agrrgaron reaqtlvds'aqth

cionalps para retener ) f£lior.

CAPACIDAD: Una carga de 4g es suficiente para cuarenta o mis andlisis de tamaiio

pfdmedio. E) tamafio promedio de la muastra varia entre 5 a 10mg. La muestra puede con-

tener azufre, haldgenos, o ambos.

‘. El vanadato de phkata posee Ja ventaja Gnica de sefalar su satutacién.,okdesﬂ¢¢lyﬂ4



10

ciaq; con. compuestos azufrados. Bajo calentamiento, }a carga no reaccioriada sge:
torna verde olivo oscuro, mientras gue la porcidn gastada permancce amarillo in- "

.tqnto",' Esta diferencial de color esta presente, pero no tan aparente, & tempera- .

‘tura ambiente. ~ El cambio de color es entonces de un amarillo-verdoso a amarillo ;

1966. Fleury y Konlma)ier .31

'Ellos estudiaron €] sistema RG,0-V.0 . Las especies cristal invaa'ém:»dnt.ta't_ﬂal' y
fupron obtenidas por fusidn mixta de los dos gxidos séhdoa. Reportan e):a'gg\'x'xéjnt.,

-diagrama de fases:

700 :
2} [ 3 ¥
P eutac u‘o§ . 1/7; }}qV.,Ola o
perithctico ' 600 f 172 A3,VeOhy
S : o 171 AguoL - fu

500 2/1 AgAVZOT‘:.

3/n 'Agj\i R

400

“'Las especies fueron caracterizadas por Sus espectros de‘Dnbytj—séharér_'(l'a'. in=’
,'vjrtormracit'qn obtenida es la gque actualmente se encuentra en los archivos _dé'tarjetaa .
"Asm)'. ' Las especies 1/1, 2/1 'y 3/1 corresponden a sales cpno;ida‘s ptepafédhé, o

por ‘cristal izacign de las soluciones acuosas.




- TECNICAS DE CARACTERIZACION FISICA DE CATALIZADORES.

“ La siguiente tabla presanta las principales tAcnicas de caracterizacigni {12) .
- Adsorcién de Gases

Area superficial

Distribuci§n de Tamafioc de Poro

Area Metalica
- Po(qsimotria‘da ﬁercurxo
L Redﬁqcién Prég:amada con Tampératura‘ o
- Calor}metr{a Diferencial de Barrido
T Espe;troscopia Infrarroja
- = Difraccidn de Rayos-x

- Flucrescencia de Rayos—X

.= _Microsonda

'~ Espectroscopia Electrdnica para Analisis Quimico’

j.U'ch:oscopia E]ectt&nlca ae Transmisian

- Hicroscopia Electrgnica de Barrido

U S e P : o
i~'= -Caracterizaciqn Quymica de Grupos Funcionales

‘- dﬁ Dx[racc;qn do Rayos-x en la caractnrtzacnqn de los productos obten

(13-

on las sgntosxs efoctuadas on el presente trabajo-

Si-tan 80l0 se desea Ja.identificacign de una muestra.en polvo, 8o compara su

patzéh'dﬂ dlfraccian con d\agramas de sustancias conoctdas has(é qub.éatoa coincada

Ente mntodo requiere que estd dlsponxb)o una biblioteca de nstandaro

nente, sr comparan los va)ores d ca]cu!ados dnl diagrama de difraccign dp la suatan

- cxa dosconoc\da con los Va!Otﬁs d de mas de 25 000 entradas, que estqn nnlxstadas




Est3 dispouible un in= .

tarjetas en e) archivo de datos de Rayos-X de polvos (PDF).

-‘dlbe con el archivo. El esquema de nutalogac:qnusada para clasi1ficar - las dlstxntas
sarjntas nnlasla las tres reflexiones mis intensas en la esqulna superior quuxcrda

.de cada tarjeta. Las tarjetas estqn entonces arrngladas en secuencia deczcclento :

de' valores @ de ‘las reflexiones mis 1ntensas, basado en 100 para la rafqulan m&s:

intensa. .

$-115s
ol onee tan ] ess-l s | agm
) e e ™ o Silves Vemeduregv)
s oa [in
] ” n-u
Lowey and Babiwstt
| 1377, vou, 7, ivee
tya
A » e
1Y)
I [
w °
BRet. : ind
Srrouy
’ .

Pata usar nl ‘archive para, wdentyfircary una muhs(ta quo con(lenn un componnntu,

o buuca prtmero en e]—\ndlcn el valor d de la l‘nna mis intensa. Ya,quq probable-

monte: ex:atn mis de una refersncia quo contenga o) primer valor d, s¢ buscan enton- '’

e jos va]oros d de las siguientes dos lineas de mayor. intansidad. . Fxnglmanta,'ée

'cohphfip—[hs tarjetas involucradas. Se requiere que todos los valores en la Laijé-
“taVy en o1 patrgn de difraccign concuerden.

Sl la muestra desconocida contiene una mezcla, cada componehtn,d»be xdn'ntlf_l-bf

carse Lnd|VLdualmnnto Esto s~ hace tratando la lista de valoros d como si perte-’

. ’
neciesen a un solo componente. Despuds de obtensr una concordancia para un '’ compo-

; . . , . .
_nente, se omiten todas. las lineas del componente 1dent Lficado para una consideraciqn
'” »— 3 v : o PR

Jposterior. Se reasignan ontonces intengidades relativas a Jas 1 yneras restantes,. P

aiuﬁtando la de mayor intensidad i1gual a 100y réepitiendo todo el proundimlen}c
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La reexaminacign de las tarjetas en e) archivo es un proceso continuo para eli="

- minar errores y retirar deficiencias. Las tarjetas de reemplazo llevan una cstrella

_1;en'la‘eSQUlna superior derecha.

Ls‘dttracciaq de Rayos-X provee un método rSpido y breclso para ldengxficai;fi
qqs ¢r\§tai16as presentes en o] material. A veces es €} {nico mérodo dlsﬁbnﬂbléh—-
, p;ra:daiérmxnar'cualos:de las posibles formas.po!lmarfzcas de una auataqéiaiéﬁiaﬁ
:p;egep;es - por ejemplo, cdrb&n en grafito o en diamante. La dxferenexabiﬁﬁ{cp;ze

fyaflda axldos -taleg como FeO, Fezoj Y Fo304 o -entre materiales presentes en mc:blls

4taios como KBr + NaCl, KC1 + NaBr, o todos Jog cuatro- se consigue facilmente con':)
alfra¢c16n de rayos-X, mientras que el §nallsls quimicd moalraria ﬁnicaménleuloh'

nos preanntaB y no su estado actual -de comblnacxan.



CAPITULO II: PARTHEHE EXPERINENTAL.

‘EQUIPO UTILIZADO.

‘= Estufd de vaciu Thelco Meodel 19

.- =*Mufla (con control de temperatura on dial, lectura en diral)
*"Mufla (con lectura de temperatura digital} -
Lindberg. Horno de Laboratorio Modelo 51848

'« Balanza Analfjtica Sauter Typ 414
L L Difractémetro de Rayos-X (para polvos) Philips PW 1050/2§

.2 ‘Espectrofot@metro de Absorcidn Atdmica = Varian Techtron 'AA6

- ﬁléroscopib Elnctrénlco de Barrido JEOL-35CP
- Analisis Térmico Difcrencial:

bDupont = 990 Thermal Analyzer
- Dupont Cell Base .
- bupont - DTA Cell 1600

- V.0, Matheson Coleman & Bell. . 99.5%

ziozrgfédo cerdmico
'l‘iO2 qrédo cersmico

,ngﬁo

3 Merck, 99.5%
,‘nudon Morck
~a2C03‘M¢rck, 99.5\

‘NaOH granalla

Parrilla y agitador magngtico - Thermolyne Type 1000 Stir Plate’




.- BINTESIS DE CARBONATO DE PLATA.(14)

a————— .
N32C03 + 2AgNOJ I\92CO3 .+ »2NaN03

1 mol NaZCO3 ;:I 1.5 mol AgNOJ

06 N $3 . . e e .
106.0 g 32C03 254.85% g9 AgN_O3 E . SRR

Y T x

"
.

X = 6.0000 g AgNO,

Y = 32.4956 g Nazco3

" Se pusirron 6.0000g de nitrato de plata on 34.3 mi dd‘aguavdcatilada,fﬁ.é.désé
"@4 ca_r'bnﬁésto de sodio en 16.7 ml de agua destilada. : B
"‘sé,oﬁtuva un.productq on polvo, finamente dividido, color amarillio clat6[~‘ée-
‘gccé éi producto on estufa dn'vacio (15 iniHyg, T=80°C) durante dos hora§. :fﬂl ;ha;
lisis por dlfraccxan de tqyos-x mostra un producto criatsllna con rcflcxloncs:éczf
£;|¢cgnntﬂﬂ gnicamante a carhonato de plata). .

Sc obtuvieron 4.6975g de carbonato de plata, con un rendimiento-de 768.29%.

- “PREPARACICN DE ORTOVANRDATO DE -PLATA SOPORTADO EN OXIDO DE TITANIO.

L , . : ’ Lo
.. “Aungue ol analisis del catalizador comercial mostrqg la prosencia de gxido-de-
Lo e } ‘ . . ; T S
zirconio, sc ut111zg §4xido de titanio como soporte (considerando su presentacign

e ’ ” :
¥ que eg tambion tarmicamento inerte) .

Se c¢olocaron 2l17209 de TlOz, en forma de pastillas cxl{ndricas. soguldo‘dc>

y 1.2802 g de Ag OH suficiente para dxsolvqinpl

E 0.2316,9 dc V205 2CO3. Ser anadl‘QfNH4




16 .

P VZOS’ £} carbonato de plata requirid un mayor volumen phsra sor disuelto. Se 6btu-'£

o vo primeramente una solucldgn naranja, posteriormente una soluclidn parda, y final-.

g N ! - . . "
- mente una solucion negra.

Se evapord a sequedad en aproximadamente una hora, con agitacign periddica.

Ya svaporado «] hidrdxido de amonio, se observd un polvo que no impreguaba to= "

télmont¢ la pastilla dr §xido de titanio.

‘86 secd el producto en una estufa de vaclo (P=15inHg, T=80°C), durante una hora

'Poaterlo;mnntn se sometlq e~} producte a 200°C, 350°C y 900°C, 20 minutos enlcada tom

i p¢réiuta y pesando el producto despuds del tratamiento, en crisol a prnso constante, -

Vfd =.12.0859 g *{w = peso de crisol+munsgtral

wl = 12.0159 g [peso del crisol (Nc) = 10.5359 g}
w, = 12,0043 g . . . .. w,' = 11.6472 g ‘ '
w3 = 11.6335 g

'Pfocédimiento: A T=200°C s~ introdujo la muestra, se dejd estabilizar éblﬁlF;f
\'Ssjtgn'?nvjsé @] peso). Se subild la temperatura a una rapldoz de 50°C/26mlﬁL'A ﬁna
LéﬁégraLura de 350°C se pesd e) crisel y se extrajo una muestra de,O.}S?lg'pﬁ;aﬁa
gngiis?s‘por Difraceidn de rayos-X. So continu§ incrementando ié*tempérQEQgé?éf]
 m%sha:ia?6n hasta T=750°C. bospuﬁs se elevgida temparatura hésLaVBSD“é'y §9i;;h“§i
:4§}aqlo'3b’midutos. Posteriormente se elevg la temporatura hasta 900°C y sé.@&ﬁtyv

‘durante 20 minutos, tomandose una segunda muestra.

APpsLnrlofnﬂntn se incrementd &1 intervalo de tiempo de 20 a 30 @inutos.?doVia

:_jgulnnge forma:

]

w = 1.3970 g : . w 7.6204 g

- = peso de muestra - - . = paso del crisol.




Primera Corrada Sequnda Corrida

’T;-200°c, w,=8.9328q T,=200°C, w,=12.1637g
=-380° = a350° s y

T,=350°C, w,=8.9199g T,=350°C, w,=12.0136g

- T4=500°C, w,=8.9160g/m~0.1910g T,=500°C, w,=12.0123g

S p =700 - -700% - '
B T,=700°C, w,=8.7200g T,=700°C, w_,=12.0085g
: Ts-eoofc, we=6.7163g/m=0.30529 T4=800°C, w_.=12.006849
7-:° - =2900° - -
Tg=9200°C, w .=8.4100g T=900°C, w6 12.0038g

;:SXNTESIQ DEL ORTOVANADATO DE PLATA SIN SCPORTE.

Se hicieron reaccionar 2.0000g de carbonato de plata ¥ 0.3688g de pent&xtdo

"vanadio en solucidn amoniacal, evaporando luego a sequedad. Se obtuvleton 1 96389f
'del ptoducto.
o ) El producto fue secado en estufa de vacio (P= 15 inMg, T=90°C) durante un; hor
Luego fue sometldo al ttatami»nto térmico utilizado en el ortovanadato de platn con'
6n1do de titanio.

wc- 11 5707g wm— 1.0013q [polvo naranja-cafél_

<,'ﬁ;-v1;}67209,- peso de crisol+peso de muestra

~'ri32o09c, w,=12.66799/m=0.1159g Ipolvo maranja oscurol

"T2-350°C, w2=1§.54469/m=0.11019 (polvd rojo oscuzo—natanjgfj.
ftj-soo°c, w,=12.4332g/m=0.1132g {polvo rojol-

; @4-5009c, W,y™12.3123 *muestra fundida. Al enfriar se torna una ma=-

salnorpulverizab]e lcolor rojo con brillos metdlicos)

T =800°C, w,=12.3100g * : .

Tl [YA QUE LAS MUESTRAS APARECIBRDN‘FUNDIDAS.

T_m900°C, w_=12.3045g * SE DECIDIO UTILIZAR UNA MUFLA CON CONTROL -
L4 . .

6 6 DIGITAL DE TEMPERATURA]

"Se intento nuevamente el tratamiento termico del. pzoducto, edtp,yei

con una -ufla con control digxtal, obteniéndose:




wcf_9.8094g w,=0.6178g w_=10.42729

T1-2OO'C. w1-10.4219g/m;0.06819 [T+/=2°C])

T,=350c, wzolo;asaog/m=0.1399g

.T3-500°C, w3-10.2125g/m30.03449

‘T, =700°C, w,=10.1729%9g *muestra fundida

4 4
T =800°C, w,=10.1714g
"TG-QOOFC, wg=10.1684g

Eintesis del ortovanadato de plata con oxido de zirconio camo oopdite.

Se coloqaron 1.0000g de carbonato de plata, 0.2142g de pgntéxldo de‘ﬁnnndloly'vf

06299 de Oxido de zirconio. . Al agregar hidr6xido de amonio a la mezcla, hubo éferff

ﬁaécend;a ai,cdntacto. No se observd una solucidn trasliicida (como en los canon‘unté—
'§§£§;). Se observé una emulsidn blanco-grisdcea. Se llevé a evaporacidn en 1n|;mgi;-’5
‘h-'dqndtciones éue las sintesis éreviaa. El producto se secd en estufa de v;cip A :
o=’y = 15 iang. S
' §iV§;nfam1ento térmico se etectu6>en la mufla con control digital. -
_:gyc-lo.ﬁgedg wo=11.8543g [polvo color cocoa, finamcnta diviéiaaj.

‘ﬂrl-zdo'c, w1-11.8507g/m-0.09589 {polvo gris, finol}

‘fVTii350?c; w,=11.7499g/m=0.1821g [polvo fino, ocre claro]

:;TS-SOO‘C, w3-11.568797m=0.239ag {polvo fino, oczg'oscuro]
T.-?OO‘C, w4-11.3237g/m=0.1253q [polvo fino, ocre oscuro])

f§57aoo°d. w =11.19269/m=0.1695g [polvo fino, ocre ‘oscuro)

- o - -
Tg=900°C, w =11.0209g

:lwiy‘peco de ‘muestra+peso de crisol)

T wlfl P+ Wc )]
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PnPlRACION DE_COMPUESTOS “MONOMETALICOS" SOBRE OXIDO DE ZIRCONIO.

Se propataron, quuiendo las mismas proporciones y para estudiar sus patronnsl

de dlftaccxon, los sxguncntos compuestosx

'Ag/zzo w = x w -y
b ;2 - . 7 Agzco3 zro2
‘w4y = 150009 % + 3.0629x% = 1.5000
% = 0.3265 y ‘ x = 0.3692 g'Agzcoa
y’ =3,0629 x . L 'y = 1.1308 g Zro,
I,V/ZIO S : : w, =z W, ey
. ‘ : ’ : V20 : 2cQ,
y + z =1, 5000 g - z + 14.2992z = 1.5000
‘2= 0.0699 y z = 0.0980 g V,0,
Ty =14,2992 z . y = 1.4020 g 2ro0,

Los prodhctoé fueron tratados a 200°C .y 350°C, 30 minutos en cadaftompétécéqz

demas e tratd, on las mismas condiciones, . al éxido de zirconio.

sm'rssxs ‘DE ORTOVANADATO ‘DE PLATA. USANDO oxmo DE ZIRCONIO {RECUPERADO DEL CATA
Ltznpoa com:nctm. USADOI_coMo SOPORTE. I -

B) qundo de zxtconxo se tecuperq tratando una muestra’ del catal;zado: comar-
al ueado, con ‘acido nqtrxco 2N. Al contacto con la muestra, ﬁ]“qcldo afervescxd;

p:odujo una. colo:ac;qn vordn en Ja solucibén. En el fxlt:o prrManccxoln polvo

blanco. cuyu patron de dlf!aCCLQn de rayos-X corresponde a Zro baddcloy;ta.l o

2.

El ledo de zirconio recuperado {(11.0000 g) se mozclg con 0.7693 g de pﬁntﬂxl-.
dﬁ‘dq_vanadlo y 3.5913 g de carbonato de plata. Se agregd hxdroxndo de amonxo y
'itakiérmgnteksc evapor6 a sequedad, con agitacidn periodlca, quedando un ptoduc;oA

éoiox.nqtahjaécbcoi.’
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'sé le di6 un tratamiento térmico al producto a 200°C y 350°c, 30 minuto- cad@ =
ﬁq. La muestra apazecio en color naranja ladrillo. Se proc&dio a dar el tratamlen-"

to~ tézmico un tlempo extra, 30 minutos a 200°C y 120 minutos a 350°C.

. Se observé que al salir de la mufla, la muestra aparecia en color ocres sinem=:

b.i@o.wal,enfriarse se tornd naranja ladrillo nuevamente.

SINfﬁsis DE_ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOPORTE.
ﬁsé.slntgcizé en las mismas condiciones, con las siguientes cantidades:

13.00009‘zz02

 0.9091g V,0,

4.2443g Ag2¢03

fias‘observaciones al tratamiento térmico (200°C y 350°C) son las mlsmga.reportk

7l§f§iniesls previas

{10)

:SINTESIS PROPUESTA. “POR EBLLING ¥ MALTER}) .

!pc;pn;a“soml. Ssta solucidén se hizo reaccionar con una solucibén de,nltrato de

SR o : - + 3-
V05 fV_NaOH - Na Vo3 3wa’ + vo,

L ' NaOH :
. : ———
NQJVO4 * AgN03 Ag:’VO4 + Agzo

El v,0, se disolvid sin dificultad, dando una solucién de color amarilld clazo"

éncou Al anadirse la solucidn saturada de nitrato de plata, se produjo un ptncipita-

olor Vexde—cafe a] ptlnclplo y posteriormente fue produciendose un preclpitado pg-

an. p:tllgnte [unavcombinacionide ambos precipitados despuesl.
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La solucidn se 1levd a ebullicidn lentamente y se dej§ o ebullicidn durante
déﬁ,mihutos. Se filtrd y se secd en estufa de vac{o (70°C, P=1%inHg) por.GO min, -

SQ mezcld posteriormente con §gxido de zirconio (en seco). Se mezc]aroﬁ 3 par-
tes de &xido de zirconio y 1 parte de Ja mezcla de precipitados. La mezcla z#ﬁui—
i;ﬁté,se'humndecia lo suficiente como para formar una pasta (se requirid de un volu;'_ E

iMen:muy pequefio) un volumen mayor hace una pasta muy derlgada) que se hizo pasar por.

Luna malla #10. ' Se secaron Jos grinulos en la estufa y se sometieron posteribrmente
afﬁﬁtcalentamlento a 800°C durante tres horas. Los grjnulos resultantes fuéron,fe-

aiatanges, en contraste con Ja fragllidad de los grénujos del catal {zador comerctal, i

... De la mezcla de precipitados se tomaron 0.5g y se mezclaron con 1.5g9 de z;Oz} ;T

‘56 sometid la mezcla resultante a las mismas condiciones que &) producto de Ja sﬂn;ijﬁ

tesls previa (en cuanto al tratamiento tirmico), tomijndose muestras para su analisis. .
por Difraccign de Rayos-X.

To = 90°Cc, P= 15 inHg, t=60min; polvo color rosa-naranja palido.

= éOO‘C, t= 30min; polvo color gris claro.

I |
[
.

350°C, t= 30min; polvo color gris claro.

= 500°C, t= 30min; polvo color ocre claro.

w

/700°C, t= 30min; polvo color ocre. Al salir de la mufla sa‘obsqrvdn“'

. g H.‘
]

pdnLés caf§ oscuro en la muestras. al enfriarse se homogeniza el color. -
T, = 800°C, t= 30mins polvo color ocre.

", T, = 900°C, t= 30min; polvo color ocre oscuro.

PREPARAtION DE.  ESTANDARES Y MUESTRAS PARA SU ANALISIS POR ABSORCION ATOMICA.
. Eastindar de plata.
" Concentracign:. -100 ppm volumen 100 ml

‘ Se pesaron 0.01629 de nitrato de plata. Se disolvieron y se aford la qtao]ucién'
a 100°ml. [solucidn 102.67 ppm}



‘Volumen: de alf{cuota {m1) Volumen de aforo (ml} ppm

5.0 : 25 €1.60

12,8 R 25 ' S 81.34

1000 : 25 - ; 41,07

S 0 SE P cioas L “ 30.80

-tﬁﬁ{é; de vanadio. o }
Concentracién: ‘ 1000ppm volumen: 100 m)

s» pasaron 0.1636 9 de pentoxido de vanadio y se llevaron a 100m} [soluclﬁn 1000

ctqun dlluciones ‘a partir de la mumstra de 1000ppm, de la signtﬂnte torna:

:VOlqﬁén de al[cuotﬁ (ml)’ volumen de aforo. (m)) ... ppm.

25 - . 600

25 . 500

.25 - ST 400

fas T 3e0

S . I - ,Producto de slntesis prqpuesta por Ehe!&ng y Nn)ter
U MUESTRAS ‘Producto de sintesis propuesta (BOO“C,
i Producto dq sintesis propuesta;’ (200“C, Jonin)

3??6;9mibntq de “las muestras:
' Adicibn de 6ml HNO, 2N.

Lavado con agua destilada.del filtrado (zro 1.
:;AQXCion ‘de S5ml NaCH 2N a la BO]UCLO“ filtrada.
AEo:o ‘de la aoluci&n a 50m1 con agua deatt)ada.

'iﬁg secado dcl z:o2 en eetufa de vacio.
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CAPITULO T111: RESULTADOS

- ANALISIS POR MICROSCOPIA ELECTRONICA DE BARRIDO.

La mxcroscopla electrdnica de Barrido fue utilizada en esta investigacign en
el catalizador comcrcial con ¢l obkjeto de deteorminar la morfologia, tamafio de par
tlcula Yy andlisis puntual en al supcrficie del mismo.

Para esta determinacidn se observa la morfologia global del catalizador (Foto 1)

y sc.complementa con una morfologia de corte (Foto 2)

4

N L

Foto 1. Se pucde precisar la motfologia de los cristalitos
de aproximadamente 19}*'
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‘Foto 2. En la scccxén de corte seo confirma esta dxmcnstén ¥
la morfologia.del catalizador comercial, utilizando
los nlectrones secundarios.

=~ ANALISIS ELEMENTAL DEL CATAIZADOR COMERCIAL (VIA HUMEDA) .

Ag Zr v
1 19.62 % 54.72 % 2.92 %

2 19.15 % 54.77 3% 2.92 %




" 2 ANALISIS POR FLUORESCENCIA DE RAYOS-X.

Se detectaron 2r,. Ag, V, [probablemente Hf (existe traslape de dos~llnt§dn muy

importantes de-Hf y 2r)]. (Util:rizando el cristal Li:F 200 y en base a leg 'z;—'a-z'z'.'s;:,”,

= 76.84) Ag = 15.95)

vo _, z:o2 {baddelayita). Existen reflexiones gue pueden’paﬂlg—"

) ' Be. reportan Ag3 a

‘naran a Ag°.

INFORMACION DEL, PATREN: DE ‘DIFRACCICN DEL CATALIZADCR COMERCIAL.

}\g:‘\lo4 {19-1154]» ) Comercial
/I8 h k3 ' aA /1,8
‘80 ‘NO . - -

10 REGISTRADOS L e ; -
10 D ! R . -2
10 ] S tee i
100 . 2.82 100
10 : . : — . —
100 2.4 25
30 . 2.60 35
80 - -
80 2.52 25
80 2.32 3o
10 - ——
60 2.20 25
€0 2.16 16
10 - -
10 1.90 10
80 1.78 25
80 — _—
80 1.69 30
60 1.65 30
10 1.60 10
60 ©.1.54 25 .

*:PDF . ASTM




‘Agavo‘ {19-154}* Comercial

~ak I /1,8 I h k)
g ’ 30 N.R.

.30 ”»
10 -

LB
70°

 ' ‘Ag [4-0783) * Comercial

aR 1 I/Igs

- v
[>]

.-‘“x'/x'l\ 1 n
B 100
.40
25
20

100
0"
28
iéel

12

.

18"
“12
13

BB WA N WA N
NN WO NN O e
NO B O N KOO R
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INFORMACION DEL PATRON DE DIFRACCION DEL. CATALIZADOR (XMEFRCIAL.

Zroz {13-307]e Comercial

ar’ /1.8 h
6
18
14
100
65
20
12
14
4

ah Y/

14

18
SL2.

14
14°

10

10

Hu»-uwui-wwlalwou&_wuou‘ww‘upﬂNon‘u'o'owb-»-o'o-n
WM N MM WLWN WM W ONNNDNDOIRKOHMMIPMMNOONOWKIPFE W » Ofx
N oW WW MR RO WO MNONUNUENNRMNO®RNO ONH MO H Ofw

N o s o
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'CALCULOS PARA LAS CANTIDADES DE CARBONATO DE PLATA, PENTOXIDO DE VANADIO Y OXIDO DE.
‘ZIRCONIO QUE SE EMPLEARON EN LA SINTESIS. ' o

(Agl = 2lAg,CO,] = 19.39%
»lzrl'r"a" {zro,) = 54.75% c [Promedio de Anilisis Elemontal]

"IVIT - 2(V2051 = 2.92%

.54, 75g zr * 1 mol zZr * 1 mol Zro_ * 123.2188g = 73.95569 2r0

91,22009 - 1 wol Zr 1 mol 2zx0, 2
©..2.92g V* 1 mol V * 1 mol V.O * 181.8810g = 5,2127g v2 5i
RS 50.9420g .. 2 mol V 1 mol vzos
D1 '19.39g Ag * 1 mol Ag -* 1 mol Ag: 3 * 275.759%49 =.24.78349g A92C03
ST 107.8700g 2 mol Ag 1 mol A92003 .
'Dé éﬁi s€ tiené que: - * {suponiendo reacciones cuantilét;yaé]’
_z:oz 7}'.14\
V205 5.01%
quco_.] 23.84%

‘MODIFICACION. PARA EL USO_DE OXIDO DE. T1TNNEG..'

Par'n' e]xbazbdnato de plata y el pentdxido.de vanadio se tienen jas kml‘at“ua's'i can

des c. lculadas. ’

;Ag co | 24.7834g9 - v.0.. . . 5.21279,

Para.el dxido de zirconio-cambiado a 6xido de ‘titanio~, se tiene que, ﬁpanc;{nbiay’ido

clacién molax:

‘u73;95569 z:o? * 1 hol~zr02 * 1 mol TiO, * 79.8988g - = 47.9550g TiO,.
Tou . 123.21889 1 mol} zroz 1 mol '1'102 .

" 'De ‘estos cdlculos se obtiene:

2 ThOy 61.52% B .

R TR Ag,COp . 31.79%
V2% . :..ﬂs"ﬁ‘-“‘ : T :




- ANALISIS 'I‘ERHICO DIFERENCIAL (DTA) DEL PRODUCTO DE LA SINTESIS nsm I.
m" CON OXIDO DE 'I.‘I'I‘ANIO COMO SOPORTE.

Debxdo a la preaontaqun del scporte {en forma de pastxl]as cxh.ndru:as) Y a.

g estabuxdad t.qruuca {alto punto de fusign), se utilizg T10,. “EI pl:odqcto dvaila .

;nte.xn fuc. soa\et_:.do a DTA.

. 10%¢/min’
. 0.5 - .
Bacnla -.0.8 mv/pulg

*Ese. 1:3.5

Y
L. 483




- SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE TITANIO COMO SOPORTE.

-’ Tratamiento Térmico. {En base a) ansl 1818 L&mlco diferencial (DTA) }

w,. .= 7.6204 g = Po s, = peso de muestra ‘
'wm = 1.3970 g wl~ = prgo del) crisol + muestra
'Pl =-w - 5l : !»‘l = peso del crisol al retirar muea't:ra
« _ .
100 [P = w /W by ipe

R Y pérdida de peso
1 * - - P i =
[s]] i1 (w‘ 1_1)/w I E DY 1

TieC wi(g) s, (g) ? o {g) I Observacicones : -
A W 200 8.9328 0.0000 8.9328 6.06 Las muestras no se impregnaron
2| 350 8.9199 0.0000 8.9199 ‘| 0.92 plenamente on las pastillas déf~
Ty  500= 8.9160 0.1910 8.7250 }o0.28 soporte, de ahi que nanuvieséfzi
4" 7oo >8.7200 0.:0000 8.7200 0.36 presente una'mazc)a de pol‘vq,y' .
‘s | aco 8.7163 0.3052 8.4111 [0.26 pastillas de TiO, cubiertas.
6 | 900 8.4100 0.0000 s.a100 |o0.08

v v
100 500 . 1000 .
. ®  °C

vPORtENTAJi DE PERDIDA DE PESO CON RESPECTO A LA TEMPERATURA -




/e, ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS—X DE LAS MUBSTRAS OBTENIDAS DEL TRATAMIENTO

TERMICO, - PATRONES DE DIFRACCION.

“P‘roduct.o 100°C

, ,:.-noz anatase W
. Agyvo

4

Esc. 1:3.5
t

2 %102 ~a-0" ..

60° Soisee o a0° - 300 205

pac: 1:3.5
: .
C60% T 50°° . q0° . . 30° 200




- ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS~-X DE LAS MUESTRAS OBTENIDAS DEL TRATMIENTO
TERHICO. PATRONES DE DIFRACCION.

Praoducto §0%°C

7"1,1.:-"(')2 anatase - B
ag,v0, e
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"ANALISIS POR bI!"RACClON DE_RAYOS-X DE LAS MUESTRAS OBTENIDAS DEL TRATAMIENTO oo L
"TEN‘ICO'.' PATRONES DE DIFRACCION. ' ’

"r,,o"duc't.o 8 00°C

‘anatase

‘rutilo

({00

L 2 x 10%-8-0"
S Esed 1:3.5 e

~—t 1 t 'l
66° - s0° . 4a0e 300 Ci200

. [E®€. 133,5 2 x 100~

66’,"71




T10, (21-12724*

Producto 100°C

Producto 200°C

INFORMACION DE LO6 PATRONES DE DIFRACCION

Producto 350°C

Producto 500°C

Producto 800°C

d’\, I/Ill dA I/¥1\
3.477 |100 3.490 [100

E - 2.434 | 18
2.354 | 20 2.371 21
1.879 | 20 1.886 | 25
1:691 | 18 1.690 | 28
1.654 | 18 1.655 | 35
1.474 | 11 1,474 25
1.354 5 — -
1.335 5 -— -
1.258 7 1.264 9

i/xl\ hk) ak /18 ak /18 ak - |r/ags
100 101 3.477 |100 3.477 | 100 3.440 |100
10 103 U ISV, . 2.460 | 26
20 004 2.366 | 30 2.359°) 23 2.342 | n
©16 112 e S 2:310 | 15
35 200 1.886. | 30 1.883] 33 1.886
20 105 — - -— -- ———
- 20 211 1.674 | 30 1.674| 23 1.668
4 213 1.a78 | 21 -] - -
14 204 1.474 | 21 1.464] 16 1.481
116 NR | -- NR | - N R
220
107
10 215
301




5 1211298«

10

i{/IL\; hk1}
‘100 110
s0 101
8 |.200
25 i
.ior K 210
‘66 211
fio 220

Product.p 80Q°C

1.62

1.47

mmmmmnuwmm

I/Il\

100

a1
10
21
18
.52
15
12

13

‘Producto 900°C

27 | 2
2.04 ‘9
1.68 _,51
1.62 | 19
1.a70f 0y




A§3V0

:y&{,

4

[19-1154 )«

T/1pN

INFORMACION DE 108 PATRONES DE DIFRACCICON

Producto 100°C

°
- dA !/Il‘

Producto 200‘@-

di /1,8

80
10
10
10

10

4.53 | 33
4.27 22




INFORMACION DE LO6 PATRONES DE DIFRACCION

AgyVO, {19-msale Producto B00°C " préducta 900°C

T R I 72 T T I “ak I/1,8 : . “ak /I

80 . | 4.55 30 : . 4.61.
-0 - : - -
10 | -

10 R -
100 T 2.84 91 2.85

BT o e .
| 10 : T 2076 | 100 L a2.1s

30 o - - :

80 ) s . ' - -

‘80 o 2.48 | =233

g0 . 28| 10 2.28-}

B RTINS LA [ +-3

60 e
107 L : - -
ap - S . - —-

e s - -

60 ' - -

o ] -

€0 o ’ - -

30 o - --

30 o 1.47) 67

16 o ‘ 1.44] 76

* PDF * ASTM
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INFORMACION LE 105 PATRONES - DE DIFRACCION

Ag0 112-793)e. Producto 100°C Producto 200°C

- ak 7 171 ak /18 v ak I8
Y : - - “ -
100 "~ 2.720 100 . 2.720] 100
35 . 2.366 | 80 2.366| 233
w . 1.674| 78 ©1.6748) 225
12 e NR | - ' S N R ee
6 :
L
-4
2.
‘0.9667 2
0.9165 klz

Ag lazareale - Producto 800°C " Producto 900°C

o

B 15 72 SU TS BRI S 72

11 2,349 | 100
200 - 2.038 | 63
220 1.423 . 48
m © o 1.228 | 27
222 . N R -
400 ’
7331

420

422

.« PDF’ ASTM
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‘Se propuso el estudio del soporte (y mezclas m3s simples) en las condiciones
e teaccién con el fin de observar sus patrones de dl.fzaccxén y estudiar aéi S8us

.. nteracciones [observadas en Jlos patrones de dxfracc\én de las mezclaa. compl djasl.' IR

v"-,’ANALISIS DEL OXIDO DE TITANIO POR DIFRACCION DE RAYOS-X.

{muestra 200°C} T10, [muestra 3'5100(_\]

"{hoz (21-1272] * anatasa T10, 2
763 ‘ 1/1)8 aik /1% 4R I/Il'\"b :
100 3.460 100 3.453 .| 100
2.431 " 10 -—- - — — :
2,378 | 20 2.344 44 2.344 36
3 10 - - - ' .
. s 1.880 52 1.873 a1’
1700 20 ‘ — G 1.686 1 33
.667° 20 1.675 a2 "1.635 34
14 1.475 40 1.475 30
N R - N'R B R
. ,
B 2 E
‘10
a

~ ANALISIS DE ‘[PENTOXIDO DE VANADIO + OXIDO DE_TITANIO]- FOR DIFRACCION DE RAYOS~X.

; - R - - . B
.~Solo -se observan reflexiones corrmspondientes a Ti10_  anatasa. No so observan -

2

reflexiones correspondientes a algiuna especie de vanadio.

. 'PDF ASTM




ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS=X

PATRONES DE DIFRACCION




. 42
Debido a que las reflexiones del gxido de titanio impidieron la'datec016n

:dg lads)..especie(s) de vanadio/plata, se decidi§ llevar a cabo la sintesis sin T‘ozéf

= SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA SIN SOPORTE.

.Se sigulg:on las mismas proporciones molares calculadas para la sintesis con . "

el. soporte, es decir:’

5 24.7835g - - - 82.62%

ha2e L
v,0, - 5.2127g ~ = = 17.38%. . S

275

W = 31.6707g

‘= 1.0013g.

SRt S S ES LA LR

“3'= «_pérdida.de poso

100 .* l(Pi__1 -‘wi)/wm]‘ g l) 2

;¥‘°C. zwi.(q) ‘ s, {a) ] P, {9) Jv [ ovservacicnes _

f20b;: 12.6679 . |0.1159 12.5200 - |0.41 | Polvo naranja dséuro 

73;6 {12.5446 0{1151 12.4345 0.74 ‘ Polvo rojo osc;—natanja §ac.b
Sob? 12.4332° |o.1132 | 12.3200 Jo0.13 _Polvo rojo oscuro L
700 . §12.3123 - 12.3123  |0.77 | Muescra fundida,‘mésayfqig:

7800 12.3100 — 12.3100 0.23 Mu‘_\stravfundi'dav, masa ~.pa::anj; -
900 12.3045 - +12.3045 0.55 Muestra fundida, masa naransé .

* con brillos metalicos




A'nlisls por Difracclon de Rayoa-x. PATRONES DE DIFRACCION

Esc..'1:3.5. Tl . R 4 X 10 —?-0
! N i +

v
700 .




ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X. PATROMES DE DIFRACCICN

Producto 200°cC

i : - 278,
- Aggvo, - L&Y

Y quo o m

Ag® -

Esc. 1:3.5 ' 4 x 10%-a-0

600 50° e abe T b -

o a7 | Naer
‘Producto 380¢°C :

A -4-0"
1eas ; ; 4 X 107-4-
+— —1 { t ——p

60° : 50° - a0° : 3o° 20"




INFCRMACICN DE LOS PATRONES DE DIFRANICION . 45

194154]e Producto BO°C  Producto 200°C  Producto 350°C . Producto 500°C.. .
1/11\,' ak /1,8 ak /1,8 ak /1% ak i'x/;i\"
P ——— —
80 4.55 19 4.55 | 19 Cass7. | 21 .57
10 _— - - - - - -—
10 -- - - - - - a.30
10 -- -- - - - -— -
100 2.88 | 90 2.87 | 97 2.87 | .100 2.87
0 ] il e -
100 2.75 | 100 2.75 | 100 2.75 | 96 2.75
30 2.60 7 2.60 6 2,59 7 2.60
80 2.54 23 2.54 22 2.5a | 21 2.54
80 2.48 23 2.47 22 2.48 24 2.48
.80 2.30 | 17 2.30 15 2,30 22 2.29
10 -- _— -- — 2.23 3 2:23
60 2.17 11 2.17 15 2.17 11 2.17
60 2.15 11 - - 2.15 11 2.15
10 1.93 3 - — 1.93 1.92
10 1.88 3 1.87 8 1.88 1.88
80 1.77 19 1.77°] 19 1.77 20 1:78
80" 1.76 | .19 1.76 19 1.76 20 1.77-
80 - 1.69 1 ‘19 . 1.69 21 ‘1.8 | a7 1.8 )2
€0 1.65 : 1.65 a " i.6s ‘ C1les
10 1.62 7 - -— 1.62 -<
60 1.55 3 - -- 1.55 6 1.55
10 1.50 10 1.49 9 1.50 8 1.49
30 1.48 | 10 1.48 9 1.48 | 11 1.48
10 1.44 12 1.44 11 1.44 10 1.44
% PDF . ASTM » , : S
Ag(4-0783)s Producto BO°C  Producto 200°C .= Producto 350°C - Producto 500%
ok {1/1ainia ak I/1,% dak /1) «ak /0,8 ' ak- .’ S1/T,8
100 111 2.360 | 100 Z.345 | 100 2.354 ] 100 2.345 | 100
“ap |200 2.034] 40 2,038 a3 2.014] 40 2.034( a4
25 |220  1.439] 38 1.439| a0 1:439] 4o 1.439'1 a0
26 ]311 1.232| 19 NR - 1.231 19 NR-. -
‘12 |-222 NR — '
a | 400
15:4331
45112 420
13 }a22




.. Ag 0

+

O [12-793)es
: daR /1,8
L ey
" 8.848 ¥

~2.73¢ | 100
2,387 s
1.674 18
1.427 ) 12
£1.367 6
“1.184 1
71,086 4
£21.059 2
7 0.9667 2
70,9115 2

"« POF = ASTM.
Tratamiento térmico (11)

INFORMACION DE LOS PATRONES DE DEFRACCICN 7 46

Producto 80°C

aA /1,8
P —————
2.736 | 100
2.364 | .6
1.674 { ao0-
1.428 8
1.367 5

NR -

NR -

{Mufla con control digitall

f,‘l Los patrones dc difraceidn de los pxoductoe de 350°%C y 500°C no prenentan loa
3 . espaciamientos correspondicantes al 6xido de plata )

Producto 200°C

I/Il‘

1.367 6
NR -
NR -

] T °C Ly (g) s, (9} P, {9) as Observacionoa
1..§-200. ©10.4219 0. 0681 10.3538- | - 0.86 Polvo: naranja oscuro |
2:1 350 -10.3530 0.1389 10,2141 0.13 | Polvo. rojo osc.-naranja 08C . lw
3 )so0 | 10,2125 | . -- 10,2125 | 0.26 | Muestra fundida :
o s Y . S
4 700 10.2073 0.0344 10.1729 ‘0.84 4 Huesﬁrsafggdégiogu? g?sprgnQQ;nfﬁ
S | 800 '} 10.1714 - 10.1714 0.24 |- Mubstia fundida s
6 | 900 | 10.1684. - 10.1684 | 0.49 | Muestra funaida
Al B
1.00
0.50~

SR S

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

°c




- ORTOVANADATO DE PLATA. SINTESIS DE EBELING Y MALTER.

" {ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOB-X)
- Se registran los espaciamientos correspondientes a} ortovanadato dt:-

plata, y a) §xido de plata.

- Ag Vo, =, ) 287

t -t
30° : 20°,
o . INFORMACION DEL PNIRON DE DIFRACCION
- ,Agsvo‘ 1194154 4ppF ASTM Ag20[12-793] ' Producto E-M
. B o .
AR 1T/ dn /1,8, . da /1,8
4.58 | 80 1.2348 Y 4.57 16 -
74,38 10 2.734 100 - -- 2,635
LAL27 10 2.367 35 ) - -- -
“3.54 ). 10 1.674 18 3.53 5§ . 1.674
so-2:88 ] 100 1.427 12 2.87 87 1.427
C 2,790 -0 10 1.367 6 - - N R
2.75 100 1.184 1 2.75 100
2.61. - 30 - 1.086 4 2.61 9
2,54 80 1.059 2 . 2.54 26
~.2.48. |- 80 0.9667 2 2.48 24
2030 80 0.9115 2 2.30 23
242377 10 - : - -
2.18 | €0 o L2018 1L
S 2:15° 60 . 2.17° S11
©1.92 10 : ] 1.92 4-
T 1.87 s 80 . 1.87 10
1.78 80 1.78 22
1.76- 80 - ] 1.77 23
1.68 . 60 1.69 21
1.65° 60 ) . . . 1.65 7
3,62 |- 10 : —_— -
:1.54 1 60 ) : 1.55 9.
1.49-| 30 1.49 R A
1,48 .30 : S L 1.48 7
21,44 10 : - -




Se siguieron los mismos analisls para muestras con Zroz en vez detTLO:.

i ANAL!SIS DEL OXIDO DE ZIRCONIQ POR DIFRACCION DE RAYOS-X.

- - INFORMACION DE 10S PATRONES DEIHIRNIﬂCN. . RS
- '#r0, baddeleyita pProducto 200°C . Producto 350°C Producto recuperado
L {13-3071« T

o E-] } [-] N
I/1,% dA |1/1,e B L/, aa - L/
.8 5.035 7 4,978 s 5.007
18 3.660 i9 3.650 17 . 3.675
14 : 3.587 15 3.587 13 1,601 o
100 3.129 100 3.108 |100 3,130 -jroQ i
65 2.820 75 2.795 62 2.829
20 - - - - 2.605
iz 2.597 27 2.590 23 —
14 2.520 18 2,512 15 2,520
4 2.486 ] 2.469 | 3 2,479
[ 2.319 g 2.307 6 2.319
2 -—— - - _— -
4 -- - 2.257 1 2.194
14 2.199 16 2.169 14 2,174
6 2.169" 10 2.164 [ 2.164
8 2.009 11 2.000 [:] 2,009
. 8 1.980 8 1.971 [ - 1.980
18 ) 1.840 19 1.829 19 1,840°
12 i - - - 1.809
oL~ | 12 : 1.809 26 1.802 20 . .d.7920
1.7805 1 6 - ’ 1.796 16 1,783 13 S 1,773
114 - -1.688 14 1.682 11 S 1.685
- 14 ) PN At - e 11,646
‘8 1.649 | 18 - 1.646 14 . 1.638
8 1.601 11 1.599 .a 1.601 ' :
4 1.584 7 ) - — e mm T e
4 1.579 7 -1.581 T : 1.581 | T
10 © 0 1.536 14 ©1.534 12 : 1.538 13
6 1.502 9 ’ 1.500 ? 1.502 }7
0. 1,491 10 1.485 | 8 1,489 6
6. 1.470 11 . 1.470 10 1.470 9.
4 1.443 4 ‘ 1.438 4 1.439 5
6 1.411 9 1.411 6 1.412 9°
2 1.318 8 - - 1.353 4
ASTM

- se analizg el soporte rncuperado por f]uoxescnncia de Rayos-X, . encontrénd&u

ademqs de Zr, Cu, Zn; Mn, Cr y TiL. (Utilizando 1 cristal LLF 200 y en ba
: a'K“1= zr = 22, 51: Cu = 44 96 Zn = 41.74; Mn = 62.91; Cr = 69, 29, Tz -

- 86.07)




PATHRINES DE DIFRACCION

P J‘ W\ /\NJ\AJ‘ 'm /\Zf\?_,."’\. A . J l—:) (S ) ST O
7°° : 60° 50° 40° 10° 200

g_~x 102/  35kv fsc. 153,50

‘2 x10% 4 3skv

recuperado

\J B N
. 60° ' 50° 40° | 30°
4210 /3K : L Sorl e T o Ese. 133050
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f ANALISIS DEL PRODUCTO [CARBONATO DE PLATA + OXIDO DE ZIRCONIO] POR DIFRACCION Dé,

RAYOS-X.

se reportan Jos desplazamientos correspondientes al Zxo2 baddelaylta.'

INFORMACION DE LOS PATRCNES DE DIFRAOCICN

Agzo [12~793) s Producto 200°C Producto 350°C

/1,8 ak /1 : dR |/
Y - - - -
100 2.708 | 100 - .
35 2.342 57 - —
18 1.688 | 62 — -
12 1.439 1 - -
6 - - —— ——
1 - . - -
a NR - NR -
2
9667 2
9118’ 2
(4-0783)% Producto 200°C Producto 350°C
74 5 TN ak /T, - ak N
100 2.342 |100 2.338 | 100"
"40 2.008 58 2.030 |40
25 - 1.439 54 ©-1.438 24
1. e 1.227 | 25 , 1.227 | 21
111796 12 : NR - : NR -
. 1.021% 4
0.9375 15
‘9137 ‘12
0:8341 13

* PDF ASTM




ANALISIS POR DIFRACCICN DE RAYOS-X.  PATRONES DE DIFRACCION.

= T
2 %10% 7 aske S _ Esc. 1:i3.5

t - , t S R
700 60° : S 800 C A0 o 30°
2 x0? 7 askv S0 Ese. 1:3.5°
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-»AﬁALISIS DE_PRODUCTO [PENTOXIDO DE VANADIO + OXIDO DE ZIRCONIO} POR DIFRACCION

DE RAYOS-X.

.No se detectan espaciamientos pertenecientes a a}gﬁn compuesto de vanadlol'

‘Solo se detectan Jos correspondientes a ZrO_, baddeleyita. [productos 200° y 350°C)

2

‘= -SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA SOBRE OXIDO DE ZIRCONIO RECUPERADOG.

baddeleyita.

. 'Se -detectan esgpaciamientos pertenecientes a Zzo2

INFORMACION DE LOS PATRONES DE DIFRAOCION

'Agsvoa (191154 )= Producto 200°C Producto 350°C
ak /1,8 ak /1, ai /18
o) o 4.54 29 4.54 41
|10 - - - -
10 - - -— | -
.10 . - - I -_—
100 2.86 93 2.87 86
1o . - - - C—
:100 2.74 | 100 2,74 {100
30 2.59 | 186 . 2.60 | 209
80 .. _2.82 | 143 : 2.52 ‘|'164
- 80 - o 2.47 ‘43" : - 2.49 | 59
805 ST 2031 s ‘ 2.32 68:
10 0 o e - Coooti T 20200 1100
€0 2.17 71 2.17 91
60 -- - - --
10 - - -- - .
10 - - - - -=
80 1,77 | 64 1.79 | 114
-’80 .- 71076 . 29 . o 1.78 | 73
80 : l.68 | 107 1.69: |132
60 ) 1:.65 | 129 o 1.65 f127°
10 - . . . - —_— . - . - —
60 1.53 86 . 1.54 | 91
30 ) 1.48 | 79 1.50 86
30 ’ 1.47 86 1.49 73
10 1.45 36 1.44 | a5

“a®  PDF " ASTM

* . No se reportan .los espaciamientos correspondientes a Agzo ni:a-Ag.



ANALISIS FOR DIFRACCION DE RAYUE-X.  PATFONES DE" DIFRACCION.

Produecto .200°C

- 60°" o s0° a0° 300 20°

2 x 10% / 35K Esc. 113.5

Producto 350°cC

s2.% 10% / 35Ky
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simsxs' DE_ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOPORTE.

Tglihmlento térmico.
Ve '_;Pé --19.'64§49
'wa\a- 1.20599

;:Pi.“ y

i i

1004 11-(w, = P, ) /w )4 i=1

J\_q !jpérdldu'de peso.

1004 1(P, ) - w)/w )l ) ED2

fv‘ tg) | s“(q)' P, (g as Observaciones’

11.8507 0.0958 11,7549 ' 0.30 Polvo gris
11.7499 0.1821 11.5678 0.41 Polvo ocre claro

11.5687" 0.2398 11.3289 | -0.07 | Polvo ocre oscuro
11.3237 ©0.1253 11.1984 0.43 Polvo ocre oscuro
11.1926 0.1695 11.0231 0.48 Polvo ocre oscuro

11.0209 - 11,0209 0,18 Polvo ocreioscuro

-0.10

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



ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYOS-X. PATRONES DE DIFRACCION

Producto 80°C




WJSIS POR DIFRAOCION DE RAYOS-X. - PATRONES DE DIFRACCION

Producto S5S00°c¢ o -aea - f

~4-0




WSIS FOR DIFRACCION DE RAYOE-X. PATRONES DE DIFRACCION

Producto 800°C

Esc. 1:3.5 4 x 10°-4-0

Esc. 1:3.5 . 4 x 10%-4a-0

1k 103-2-0
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INFORMACION DE LOS PATRONES DE DIFRACCICN N

- Ag Vo, [19-1154]« Producto B80°C Producto 200°C Producto 350°C Producto 500°C"

:H /18 ak | 1/1n a | 11 R 22 X N R N
8o - - - byt -- -
10 - - -- - - -—
10 - - - - - -
10 - - - - - —

.100 2.82 | 100 2.83 | 100 2.82 | 100
10 - - -— - - -
100 2.74 25 2.76 | 25 - -
30 - - 2.60 60 2.62 | .50
80 2.53 25 - | - 2.53 3o
80 - - 2.52 o -— -
80 - - 2.32 17 - -
10 — - -- -- - -
60 2.20 20 2.20 30 2.20 25
60 2.17 18 2.17 27 2.17 15
) 1.92 5 _— - 1.90 5
10 1.88 5 - - - | - '
80 -~ | - 1.80 40 1.80 3o
a0 o177 17 1.77 15 1.78 10
.80 1.69 25 1.69 30 1.69 | 25
60 1.65 10 1.65 13 1.65 30
10 - - - - - -
60 1.4 | 25 1.54 | 30 1.54 | 30
30 1.49 17 1.49 15 - -
30 1.47 20 1.47 | 20 1.47 20
10 1.45 |- 8- 1.4a | 0 1.44 10

* PDF ASTM




Ag VO, [19-154)+

TNECRMACTICON DE 105 PRTRONES DE DIFRACCICN

Producto 700°C

Producto B00°C

Producto 900°C

“dR: 1/1.% dA " 1/1,% dA 1/I,% aRk: '14ilif'“”
80 -- -- - -
10 - - - -
10 - - - -
10¢ - - — -

100 2.84 | 100 2.83 | 100
10 —_— - _— _
100 2.7% 15 -— | -~
.30 - 2.61 s 2.59 30
80 2.53 25 2.53 25
“80» - . 2.49 10
80 - - 2.32 10
10 2.23 . | 10 2,19 | 20
60 2.18°} 20 2.7 ] 20
60 . 2.17 20 - -
10 - - - -
10 - - - -
. 80 1.80 25 1.80 20
80 1.78 | 10 - -
a0 1.69 25 1.69 p 20
60 1.65 s 1.65 20
10 - - 1.63 15
60 | 1.54 a5 1.54 20
"0 1.49 10 1.46- | 25
30 1.47 15 1.47 30
10 1.45 10 1.43 | 15

ASTM




"Ag. . [4-0783)*

daA - I/Il\ f.hk1

INFORMACION DE 106 PATROMES . DE DIFRACCION

Producto 80°C

dA I/Ili

Producto 200°C

ak /18

2.859 . {100 {111

2.044 | 40 200 -

1.495 ) 25 | 220
" 1.231 fr26 312
“1.1796 ) 12, | 222

~1.0215 4 400

" 0.9375°| 15 331
'0.9137 | 12 420
0.8341 | 13 422

- =.ppF ASTM

- PFodiicto 500°C

2.319 190

2.013 | 60
1.414 60
NR -

Producto 700°C

dk f1/Lge

2.319‘ 100

2.013 50
1.414 . 30
NR -

Producto 800°C

°

@k f1/1,8

100
;60
20

2.342 | 100
2.051 40

1,439 25

1.223 20
1.424. 12
NR -

2.360 {100
2.043 40
1.446 25

NR -

Praducto §00°C -

CaA 3?/1 ‘L,
2.348 100
2.033 | 40
1.446 | 20"

NR "-—QVT

Producto 90

an - f1/1
__-————==;====

2.360 [100
2.043- | 50

'1.4496 | 25
‘NR. | ==




TNFORMACION DE LOS PATRONES DE DIFRACCION

61"

£ 132 - -

Baddeleyita .

: zi.ro"2 " {13-307]s Producto 80°C Producto 200°C Producto: 350°C
- O ZAIRE ak /1% ak | 1/18 aR /1.8
5.088 6 | 100 — - 5.007 s 5.035 | 5
3.690 18 | o011 - -- 3.675 | ‘20 3.650 | 20"

- 3.630" 14 110 3.630 | 10 3.601 20 3.616 20

3,157 | 100 11 3.140 |100 3.165 |100 3.129

2.834 65 | 111 2.873 | 10 2.82% | 100 2.820

72.617 - ‘20 | 002 2.605 | 20 2.605 | 40 2.605
©2.598 “12 | o020 2.597 | 20 2.590 | 15 -

‘2538 14 | 200" 2.533 20 - - 2.527

102 - -- 2.479 5 -
021 - - - 2.319 10 2.337
210 2.279 15 2.849 3 -
113" - - - - -
211 2.205 15 - - 2.210
102 2,169 15 - - 2.184
12 2.009 | 10 2.013. { 10 2.013
202 1.992 S 1.984 s 1.980.
022° 1.890 20 1.840 30 1.840
-220  1.809 | 20 1.812: | 38 1.809
122 1.802" | 1% 1.799 | 30 1.796:
221 1:.770 | 10 1.773 10 1}635
306,202 1.685 15 1.668 25 -
013,221 1.649 15 1.646 30 1.654
“130 . 1.638" | 15 - - -
311,212+1.601 5 1.607 10 1.601
i3a = - - - R
222 1.576 | s 1.579 -~
‘131 1.53@ 10 1.559 1.538
113 P (R -— - 1.507
213 1.491 | 10 1.500 5 1.489
311 1.474 15 1.474 15 1.470
123 1.445 5 1,439 10 1.441
321,320 1.418: {10 1.414 10 1.414




INFORMACION DE 1LOS PATRINES DE DIFRAOCION

‘.Product.o 500°C Producto 700°C Producto 800°C Producto 900°C .
“ak /1,8 AR | 1/1)8 "ak ) /1w CaR e
5.035 | s 5.035 5 _— - — -
3.650 | 20 3.675 | 20 3.675 15 3.675 | 25
3.618 | ‘20 3.645 15 l.e10| " 1s 3.620. |~ 20
©:3.129. | 100 3.151 | 100 3.165 | ‘100 3.151 | ‘100
2:820 | 100 2.838 | 100 2.829 | 100
1 30 . 2.612 | 30 2.612 | - 25
e - -- 2.590 25
25 2.533 20 2.527 20
4% —_— ] - 2.493 s
1s 2.325 5 2.325
- - - 2279 5
25 '2.208 15 2.205 17
“15 2.184 15 2.194 15
10 2.013 5 2.013 10
g 1.984 10 1.975 12
130777 1,840 20 1.840 30
s i - 1.812 32
‘i 1.809 | 25 1.796 | 22
1s . 1.796 20 1.773 7
e © 1.e88 | 15 1.691 20
17 ©1.654 25 1.654 20
- 15641 15 R -~
10 1.604 10 1.604 10
-= 1.576 8 1.589 10
15 1.541 25 1.541 20
— 1.504 10 - -
10 1.493 10 1.496 15
10 1.474 15 1.474 18
- 1.450 10 — -
10 1.414 10 1.426 12
- 1.353 5 — _—




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

20} - t -+ + 9
-

S 70° : 50° qr 3 © 200
i A33V04[19’-1154]" Producto E-M Ag t4-0783}) Producto E-M -

aR | 1718 aR  [1/1,8 aA /1,8 | hkd aR [xszgve
4.58 80 - - 2.359 1100 111 2.354°} 100
110 - - 2.044 40 200 2.043 56
‘10 - - 1.445 25 220 1.441 52 .
10 - - 1.231 26 311 NR ==
100 2.83 100 1.1796 | 12 222 - T
10" - - 1.0215 4 400
100 ©.2.70 14 0.9375 | 15 331
°30] ~2.62 .} 28 0.9137 | 12 420
80 2.53 . 24 0.8341 | 13 422
.80 s e L .-
. .BO 2.32 ‘23
107 2.21 23
60 2.17 17
60. 2.13 10
] 0 L I ==
1.87 80" -~ - 1.8a ] 30
a1ure feoi T 1.80 27
1.76 80 - .. 1.77 14
1.68 604 . 1.69 | 20
1.65:]- 60 "~ 1.65 22
1.62 |~ 10 1.64 14
71,54 60 - 1.54 ‘20
1.49 | 30 . 1.49 12
1.48 |30 1.47 15
1.44 | 210 1.44 12

. ® PDF . ASTM




2

: Baddeleyita
2r0o. [13-307)«

~ah | /1 | onkr
5.036, 5 100
3.690 18 o11
‘3.630 | 14 110
"3.157.1 100 111
. 2ieia | es 111’
T2ue17 | g 002
s98'{. .12 020
2.538 | 14 200
2.488 ) 4 102

;14 -

021
210
112
2131
102
112’

2032

022

220
T12%

221 »
306,202,

‘013,221

130

311,212+
- T R
222

131

113

213

a

123 ..
321,320

132

ANALISIS POR DIFRAQCION DE RAYOS-X. INFURMACION DEL PATRON DE DIFRACCICN.

Pezoducto E-M

64

I/Il‘

‘16
100"
70
18
17 .




65

‘Observaciones

k;Epc; 1:3.5

Polvo
Polvo
Polvo
Polvo

Polvo

‘Polvo

gris
gris
ocre
ocre
ocre

ocre

VSecado a 15 inHg

claro
claro

claro

de vaclo; polvo rosa-paranja palido




ANALISIS POR DIFRACCION DE RAYUS-X. PATRINES DE DIFRACCION.

‘Prroducto 200°C

»#

P
S

66

A

20 1x10 ;’2 o

3o°

367

L - ; ) g
“ESC. 113.5 _ 4 x 10°-4-0 © 1x107-2-0',
§ — ' ; . ' ‘ P i

60° 50° 40° 30° 30°

ae7
. _4 x,10°-4-0 20

abe




ANALISIS FOR DIFRACCION DE RAYOS~X. PATRONES DE DIFRACCION.

, Esc, 1:3.5
v T — 1 T

‘60°

7

- Esc. 113.5"
REIRIA EN TR —
700 60°

Esc. 1:3.5




INFORMACTON DE 105 PATRONES DE DYFRAOCION

- Ag [4-0783)* Producto 90°C Producto 200°C Producto  350°C
. dR I/1,% | hkl ak /1,8 dak I/1% ak /I N
' -2.359 lioo 111 -— - - - 2.325 }100
©.2.04a | 40 200 - -~ - . 2.026 | a1
1.445 25 220 - - - - 1.446 | s9
1,231 | 26 {31 - - NR -- MR oa
1.1796 | 12 222 NR - ' X
“1.0215-) 4 Jaoo NR -
0.9375 | 15 331 NR —
" 0.9137 | 12 |a20 NR |-
0.8341 ] 13 422 NR —_—

“% . PDF  ABTM

Producto 500°C Producto 700°C Producto 800°C Producto 900°C.

/1,8 aa /1,0 A /T dA’ ) 1/I8
2,354 | 100 2.348 | 100 2.348 | 100"
2.034 | 53 , 2.034 | 57 2.034 | 33
1.441 | 68 1.439 | 43 1.443 | a0
1.230 | 239 1.231 | 26 1.206 | 18
1.208 | 34 NR - NR | e
NR - )

Los . espaclamientos pertenecientes al Ag20 no estan presentes.




IRFORMACION DE LOS PATRONES DE DIFRACCION 69

Baddélcyita
"ér02 [13-307] « Producto 90°C Producto 200°C Producto 350°C
_af. /18 ak /1% ak V2R LR 72 A
- 6 | 100 — -- '5.034 a 5.034 5
3.690° ) 18 011 3.660 17 3.625 14 3.675 14
.630 14 - | 110 3.601 14 3.620 14 3.601. | ‘101
100 | 111 3.151 {100 3.151 {100 3.151 | 100
.83 |65 | 111 2.820 | 71 2.830 | 73 2.820 | 70
.617 | 20 002 2.605 28 2.612 22 2.612 | 19 -
598 . | 12 | 020 — -- - — 2.597 | 16
538" | 14 | 200 2.527 | =1 2.530 ] 18 2.520 | 15
488 | 1a | 1027 . 2.a79 8 2.4%0 7 2.486 5
.328 ! 6 021 2.319 s 2.325 7 2.325 8
S 210 2.291 5 - - _— -
113 - - - - - -
211 2.205 14 2.205 13 2.205 12
102 2.169 13 2.184 11 2.174
112 " 2.009 9 2.015 7 2.009
203 1.980 | 10 1.980 1.980 »
022 1.840 | 17 1.840 | 18 1.840 | 16
220 - 1.812 19 1.812 21 l.e12 | 22
123 1.799 | 16 1.801 | 15 1.799- . 16
221 1.780 12 1.780 7 1.780 7
306,202 1.688 17 1.700 13 1.688 | 14
1.013,221° 1.649 | is 1.648 | 15 1.649 [ as o
‘130 - —— 1.640 .1 12 1.641 11000
311,202+« 1.607 | o 1.607 7 1.604
131 . 1.583 7 1.584 5 1.586
T2z22 1.579 8 1.576 5 1.580 5.
131 1.536 14 ; 1.536 11 1.536 | 11
113 . 1.504 & 1.504" 3 1.507 6
213 1.489 ° 1.493 8 1.493 7
311 1.472 11 1.474 | -7 1.474 | 9
123 1.439 5 - - 1.445 5"
321,320 1.416 7 "~ 1.418 ? 1.418 - | 8
132 o -- -— 1.356 3 1.355 2




INFORMACION DE LOS PATRONES DE DIFRACCION

70.

500°C Producto 700°C Producto 800°C Producto 900‘?(:‘
/1% di /1,8 an /1% TR | /1,8 -
5 5.035 3 5.007
as 3.675 14 3.675
13 3.616 70 3.601
100 3.151 100 3.151
75 2.829 77 2.829 72
27 2.612 22 2.612 22
24 - - 2.597 22
19 2.527 16 2.527 17
8 — — - -
6 2.328 66 - -
14 2.210 13 2.205 13
9 2.184 2.174 8
8 2.013 2.017 6
8 1.980 1.984 8
1a. 1.843 C16 1.843 17
24 1.812 21 1.812 23
] '18 1.799 15 it -
Te 1.776 7 1.779 8
17 1.691 11 1.688 11
17 1.654 13 1.652 14
13 1.6a6 13 1.641 10
7 1.601 8 1.604 7
6 1.584 6 1.584 5
6 1.502 6 1.502 6
14 1.493 6 1.489 7
1.474 8 1.472 9
8 1.441 6 1.439 1
11 1.414 8 1.418 8




- 71
INFORMACICN DE 105 PATRONES DE DIFRACCION !

Aggvo‘ (1949154}« Producto 90°C Producto. 200°C Producto 350°*C
dA /T, aR 1718 aA /1% aa /1,8
1 71
.58 80 4.55 20 - -~ - e
4.38 10 - - ‘— - — -
| 4.27 10 - - - - -~ -
.54 10 -— - - - . -
2.00 . l00 . 2.86 100 2.86 100 2.86 100
2,79 10 - -— - - -~ -
' 2.7% 100 2,74 100 2.74 91 2.74 o8
2.8 30 2.60 74 2.61 168 2.61 198
L 2.54 .80 2.53 57 2.53 109 2.52 151
2:48 80 2.48 . 20 2.47 as 2.49 51
S 2430 80 2.32 14 2.32 59 2.32 79
2.23 10 ©2.20 37 2.20 )87 2.20 128
2.18 60 ©2.17 34 2.18 73 2.18 77
.15 60 2.15 28 2.17 69 2.17 77
.92 . 10 - - - - - -—
.87 10 1.84 46 1.84 137 1.84 167
~1.78 8o 1.80 42 1.80 104 1.78 70
- 80 1.78 32 1.78 51 1.77 70
80 1.69 46 1.70 a7 1.69 140
1.65 48 1.65 102 1.65 151
1.61 23 -- - 1.64 | 116
1.54 a7 1.54 75 1.54 116
1.49 23 1.49 58 1.49 70
1.47 31 1.47 44 1.47 88
1.44 - 14 1.44 29 1.45 ) 47,
Producto 00°C Producto 8Q0°C Producto:900°C .
ak /1,8 ak /10 dh s
= - — - hhad -
2.86 100 2.86 100 -
2.74 a8 2.7% 100 -
2.61 367 2.61 442 2.61
2.53 279 2.53 342 2.53
-_— - -~ - 2.48
2.32 113 2.21 147 2.32
2.21 235 2.20 263 2.20
2.18 154 2.17 113 2.17
2.13 71 -- - 2.16
i1.78 104 1.78 337 1.80
1.76 92 - - 1.78
1.69 183 1.69 216 . 1,69
1.65 213 1.65 289 . 1.65
1.64 213 1.61 147 ©1.61
T 1.54 ‘188 1.54 | 221 1.54
o 1.49 .} .92 1.49 137 11,49




'SINTESIS DE ORTOVANADATO DE PLATA CON OXIDO DE ZIRCONIO COMO SOFPORTE (A PAkTIR

;’bE CARBONATO DE PLATA Y PENTOXIDO DE VANADIQO] BAJO LAS CONDICIONES SERALADAS

-~ POR-EBELING & MALTER. £

Se registran los dcs'plazamient.os correspondientes al ZroO

2

baddelnyita.

Ag  [4-0783]*

Producto 800°C -

° . o
EYSE B 72 R} ak /I8
v2.359 100 ©.2.348 100
2.044 40 2.026 38’
1.445 25 1.439 a7
1.231 26 1.228 38
1.1796 12 NR -
1.0215 4
0.9375 |. 15
. 0.9137 12
0.8341 | 13
* PDF  ASTM
£ 800°c, 3hrs. (Producto obtenido en- .
hidrgxido de amonio) e




ANALISIS POR ESPECTROSCOPIA DE ABSORC.‘[bN ATOMICA.

" jesprrado]

‘{Intervalos de con

“m valor promrdio

I ’ N - ¢
@ = desviacign estandar

fianza al 95%]

J Pago (mg) ' Peso zrO, (mg) % 2r ‘A9 W
54.1 40.1 54.87. | 18.4 1:9
51.1 37.0 53.60 16.6 1:7
50.0 35.1 s51.97 |.19.4 1.e
53.5 18.13 1.8
1.45 1.41 0.1
[Muestra de compueste Ebeling-Malter]
Peso (mg) Peso zro2 (mg) + 2r % Ag .V
5013 34.4 '50.63 17.8: 1:76
49.6 36.8 54.93 7.2 1.80
52.1 37.2 '52.86 1822 1:80
52.83 17.73 1.79
2.12 0.50 |. 0.02
O [Muestra de compuesto T=200°C}
| 13 - Ag v
Muestra  E-M  |53.50 +/- 2.66 18.13 +/= 2.59 1.80 +/= 0.18
“fésperado) 55.52 0.14 1.88
Miestra T 200°C | 52.83 +/~ 3.89 17.73 +/- 0.92 1.79 +/-.0.04
55.07 19,00 2.01




CAPITULO 1V: DISCOSION DE

RESULTADOS ¥ CONCLUSIOMNMNE Si'

wo8d. 1levaron a cabo las siguientes rcacciones de slntcsxsé

: : NH O : : B
3:Rg,CO, + V0 + GNll‘:OH_..gsSO_S.{E.. 2AgV0, + 3(NH,) SCOL + 3H,0 Y

. NH_OH

Ag,COL + 2NHOH 4’ e 59,0 + (NH,),CO, + H20

BAGNO. + V.0, + 8NaOH _RINO; o 2ng.VO, + Rg.O + 8NaNO, + 4H.O
3 2% 3YC 2 3 2

{Mczcla de precipitados) + ZrO2 (1:3 " p/p)

'Sq'utllizé primcro T102 como soporte en la reaccidn A, ya que sec preabn(é

dc pastillas clllpdricas ¥ tambxﬁn pucde considerarse tﬁzmtcamento eata#

'Débx¢d_é que ‘la temperatura- de opcracnqn det uatalxzador quc se dusoa sln

a?-es cercana a 900°C, ‘sc hizo el anqllsts tqrm;co dlfcrqnctal (ATD) dal produc

de'h{» El ATD se corrid cn azmésfcta de aixe y de nitzagené, onconcrandosc'e

smo compor!amxento a’ tompnratuta Lnforlor a 1200°C. se obsrrva un- camblo ondo—
Qrmtco an T-365°C. que para verificar s1 sc trata de un cambio rcvnrstblc. se;naf

cﬁst;a el cczmograma corrcspondiente al enfriamiento dcyla{mucstra."‘

En base al ATD efectuvado, so dcc1d16 dar tratamicnto térmico a] produbto, éa- :

racter\zando las muestras tomadas en cada tnmpcratura por dlfzacqun de Rayos-x

Bn ‘tos patronrs de dlfracctqn de las murstras hasta T=500°C sc obsnrvan T102

(ASTM{19-1154)). Existe un traslape dr \as zo—-

nta-a (ASTM[21 1272]) y Agavo4‘



5

'gflexxones del Ag,v0, con T10
v?soo'c.

“En.la mucstra T=800°C se¢ observan nuevamente las rceflexiones prlnclpalea de

» . ’
20 acentuandose esta interfcrencia en'la muestra T=

2
anatasa ya no es dctectado en Ia-muestrbf'

Agéyo4 y la prasencia de Ag(ASTM({4-07831). Adcmqs se observan dos fases del T.o

anatasa y rutilo (ASTM{21-1276}); e} T102

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE-RAYOS-X |

oC 100 200 350 . 500 800 900
. T;OZ TLO2 TLOZ TLOz 1102 - ?102
‘anatasa’ - anatasa anatasa anatasa anatasa
. y rutilo .
Ag,vO, Ag,vo, l Ag Vo, Ag,vo, | ng,vo, A93V04’v_
- ’ (1 sola Ag Ag -
rnflcxlqn)

" Para ostudiar las. interacciones entre las ¢specics xnvolucradas, se anéliza-{‘

'ronrmezclas mss simplas por dxfraccxén de Rayos-X. Da esta forma sc encontrq en
65’?10 tratado con ambniaco a T=200°C y T=350°C, reflexionecs cortcspondlentcs a

TI0 .anataq$<qn amba5~muqsmggs. Loe patronas de dlfracckén de - la mnzcla de: V205

N 4
en amcngaco mucstra las rcflcxloncs de Txoz anatasa unxcamentc.‘ No s¢ |

toctnn rcflcxxoncs pertenccxentcs a. alguna cspecxc de vanadxo. En eatndiéa brd—'

(15 16)se atrxbuye este hccho al tamaiio de los crxstalxtos, quc sc cncuentran

dintotalonados sobre ia superficic del - T10, anatasa, €Sto ¢s, cn un canado do dca»

2

ozdéh:eétruétuza!.

. REFLEXTONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES. DE DIFRACCION DE RAYOS-X.

et 200 350
fxoé en NH40H ’TLOZ anatasg Txoz anatasa

s '.l‘\O2 f V205 1 TLO2 anataga TLO2 anatasa
.cn “H4OH




Se cstudls adcmés el producto de R sin soportc a las mismas Lcmpcraturas, aun-*

'que no pudo tomarsn muestra para su anallsxs a temporaturas supcrlorcs a 500°C.
VLos patzones de dxfracctqn presentan reflexiones pertenecientes a AqJVO Y Ag cn
todas las muastras. Tambign sc detecta A920 (ASTM{12-793])) en las mucstra; T-QO“C‘
:byTT;2Ob°C.> Cabe menclLonar gue se_obsntva una mejor crlstallzacxan on-la muestra .
j;350°c £lincaé mejor dcfxnxdqs y de mayor intensi:dad).  La gréflCa»!J VE. T{muéSf'
gt; un‘ma#or porcentaje de pétdxda de peso en T=200°C debido a la dcscomposléién
de-AéﬁO en Ag, disminuycndo hasta T=350°C para Lncrementarse nuev;muntu, probabl#—

.mohte'dcbldo a la dcscomposicxén dn AgJV04.

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X

T °C 80 200 1s0 500

A Ag.VO, Ag,vo, Ag Vo, Ag,vo,
Agzo : A920 Ag Ag
Ag Ag
A93V04

"B (cin soporte)
o Ag_O
92
Bl anjlists por difraccign de Rayos-X del producto de B mucstra lag mismas:
ﬁétléxloncs que las cencontradas para el producto de A, aungue con una Maybrvxntén—,v
rsiaad.

. Posterlormentc se cfactug la syntesis A con ZrQO,_ como soportsa, nstud}anuoso

2

tamblqn c] soporte y mezclas mas simplerg.

Los patrones de dlfracc;qn dn) soporte prescntan reflexiones correspondientes

a 2ro baddelccha (ASTM[13~307]) para las muestras tratadas a 200°C, 350°C y'péra

2

el soporte recuperado del catalizador comercial usado. Sih embargo, ol anéllsisr

por fluorescencia de Rayos-X del soporte rocupcerado muestra la presencia de Cr,
n, Mn, Ti, Cu adem3s del Zr. Esto puede atribuirse al hecho de que cl Mic;qana-  

adqr de Elcmentos sc utiliza en muestras de compuestos de coordinaciqn, gun:al




77

‘ser sometidos a combustign, liberan el clemento metilico, insertindose algunos ea

lé rcd,crxatal1na del! soporte.

+ -
3 z:oz en NHGDH sc obser

van las reflexxones de zro2 baddeleyita y de Agzo Yy Ag. Las rcflexnoncs de Agzo

En los patroncs de dxfracqun dc la mezcla Agzco

no aparcccn en ¢l patrqn de dlfracqun de la muestra T=350°C, obscrvandose lgncas

'mejor dcfxnldas Y mqs intensas para Ag.

En los patroncs de d1£racc1qn correspondientes a la mezcla de VZOS + z:O2 en-

mon;aco solo s cbscrvan las reflexiones correspondientes a z:o baddoleylta, en-

2

‘Eorma . similar a la muestra con Txoz. De ah} quc el vanadio debe formar particulas

3 M ° . B
muy  pequciias, inferiores a 30A gue no se detectan por difraccign de Rayos-X o bien
méteiso dentro de ia red del soporte. Sc pudo probar que el vanadio no forma parte .

de la zcd del er2 s1no que dcebe cstar coiocado en cavidades de dicha red (esto s0Q°

llcvq a cabo mezclando ¢} compucsta V2 5 + Zro2 con un patrQn (Alzo ) y el ‘Zro,

2
Lhmblqn con ¢l mismo patrqn, Y cncontrando que el pico de. ZroQ

17)

> no‘cstq desplazado

fééﬁccto al de A12°3.‘

AfLOS”pétIOﬁGS dc.dlf:acéxén del producto de A con zroz(rccupcrado)cdmo:sdpdrﬁc

(traslapadas con algﬁnas chZZQO

zescntan reflexloncs corrcgpondiantes a Ag3VO4

zr02 baddeloytta, al igual qgue en los patrones del producto de A con z:oé. La:

i : , S :
ign naranja-ladrilio de la muestra con ZrO, rccuperado, en comparaciqQn. con . la co=.

2
{oéa%ian ocre claro de la otra muestra. Cabc mencionar gque las rcflexiones cptrug.
ééd&idnéésra Ag3vo tienden a traslaparse con las reflexiones mAs intensas d91‘§0->”
potte (en d=2. BZA).

REFLEXICNES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYO_S—XV

T °C 80 200 350

Zro2 baddcleytita zro2 baddeleyita Zro2 baddecleyita

A (2£0) ‘
2 AgyV0, Aa43V0, A9

———————————— zroz baddeclcyita z:o2 baddeleyita

A '§z‘°2rQC) _ Ag,vo A93V0

4 4
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REFLEXJONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X

e oec 500 700 800 l 900
l~(2102) Zzo2 badd. Zro, badd. Zrozbadd. Zr02 baddaleyita
A93V04 A93V04 l\gBVO4 A93V04
Ag Ag Ag Ag

E) patrén de difraccign del producto de B + ZrO, mucstra reflexiones correg-—’

2

; bohaiéntus 8 Ag,VO, y Ag traslapadas con las de 2r0,. Las recflexiones de mayor ;

. : o E
antensidad relativa del Ag VO4 no aparecen, tampoco sc¢ obscxva la \incq en A=3.00A

3 .
_‘encontrada en este patrgn de difraccign corresponden a las cncontradas en los pa-

»tfdngé ac difraccian del producto de A a las diferentes temperaturas.

REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE. DIFRACCION DE RAYOS-X

2:02 baddelcyita

B + soportc
Ag,vo,

Ag

‘i‘Pa:a poaer establecer semejanzas y diferencias entre los productos dd'ALy

«sd‘dia el ‘tratamicnto térmico al producio de B y sc sometid durante -3 horas a-una
temperatura de BOO°C al producto de A. En los patrones dedifraccign de las mues—. .

‘tras del producto de B se observan las reflexiones de. 2ro, baddeleyita y K§3V04
,tréslapadas'con las del primero; sin cmbargo, no se obsecrva la linoa encontrada

RN _'. o . ) . . v
en- d=3.00A.  Se observa tambign que las reflexiones de mayor intensidad del AQJVQ4 )

gson m$é evidentes en las mucstras de temperatura inferior a 500°C, aungue desapa-=

recen a temperatura superior a 500°C.
REFLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X

g0 200 - 350 S00

zrozbadd. z:O2 badd. zzO2 badd. Z:Oz baddcleyita
Rasvo, Rg3V0, Rg3V0,4 Ma3vO,

ag ) ag
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. .
El patrqgn de de:acc;&n del producto de A tratado cen las condiciones citadas

: . (5)
- por-Ebeling y Malter presenta las mismas reflexiones encontradas para el patrgn

’ dé(dxft;cian del producto de B.

REPLEXIONES ENCONTRADAS EN LOS PATRONES DE DIFRACCION DE RAYOS-X

I\gJVO4
A Ag
“{3hrs. 800°C) Zro2 baddeleyita

Flﬁalmgnte. cl anilxsts por cspcctzoscop{a de Absorclan htamlca dg como rea;JQ
sao quculas cantxdadcs de Zr, Ag y V en las muestras dc ambas sintesis dmrrenpnn-vb
-n'gntgc{sl, aungue on ¢l caso de la muestra de A dificren do loé valores nspor&déé
para ng y Vv, lo cual puede atribuirse a un error en la dctc;mnnacuén,’ya que dﬁ:an;_f
la sgntﬁsxs no se cfactud f£iltraci1gn o lavado alguno y ¢l reoactivo V205-utlllza—i,”

'do s 99.5% puro.

s2r \Ag ’ w
53.50 +/~ 2.66G 18.13 +/- 2.59 - | .1.80 +/-.0.18
Vaiores cspdrados 55.52 : 20.14 ) 1.88
Mucstra. A 52.83 +/- 3.89 17.73 +/- 0.92 1.79 +/- 0.04"
 loroseppenddos © 55,07 19.00 . 2.91°

PR - ; . . L
Para caracterizar el catatizador comorcial sn efcctuaron los siguientes ang-—

’f;,hn;Its\s Elemental (Via Hﬁmoda)
= Microscopla electrdnica ae Barride

Fluorescencia dn Rayos~X

41‘1

- Difraccidn de Rayos-X

Se hizo ¢l analisis clemental de dos muestras. de Suiver Vanadate. . Seo encon=-

trq quﬂ los va]orﬂs obtenidos difiercn de aquollcs obtenidos para la munstra de o

A y de ‘los valorcs esperados para la muestra de B. Dn nstoa resultados pucde con-
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'c!ulzsu que la especie activa (Agsvo4) §C encuentra en menor propo;clén en el ca=-

-talizador sintetizado en B.

. ’ X . ’ : .
" 'En el analisis por microscopia clectednica de barride se puede precisar la mor-
'fologia de los cristalitos de aproximadamente 10 p en estudios do la superficie
y de-una scccxan de . corte de la muestra. Et anéllsls puntual de fa muestra -detec—

ti‘ﬁa ékesénéua de Ag.

E! ansllsxs por fluorescencia de Rayos-X muestra la presencila de 2z, 'Ag y V;
‘aéoyadq por. el anéllsns por dxfracclén de Rayos~-X, se confirma la piesenCLa de es-
tgﬁ»elémento;, en las siguientes especies:
‘ - %0, baddeleyita

- A93V04

- ag

‘v Las . reflexiones de mayor. intensidad correspanden al ZrOz. Algunas .de las ro-
ones de aste compuesto se traslapan con las correspondiontes-a Ag,vo, ¥ Ag, %

. misma forma que en jos patrones de difracciqn . de.los productos de las-syn- - -

pvéntcriormcnte expursto, sc derivan las stigulentes conclusionos:

,AGn cuando los soportes cubren los requisitos de eostabilidad térmnca. cabe ..

.suponer. que r:l‘zz'o2

presqntaria menor 1nteracc1an en la rnacctén {ya que néﬂ
1'§resnnta cambLos dn.fésﬂ en tomparatura cercana a la temperatura de ogcrq4;.:-f
'};Eﬂaﬁ). iﬁor otro lado,. la avidencia encontrada en ol anilisis por deracé;Sq vf
délﬂéyos¥x conduce a pensar en una mayog xntnraécnén de la especie activa con’

;\c’ Tsz.

“--En ambas sintesis se produce Ag,VO,.

acuerdo a los resultados de Esprctroscopha de Absorcuan'htamnqa}vsn.dﬂddfn

‘-“«.v> ) V, B N - . - _V 4 Ty
3.que la cantidad de la esp tva es: inferiorien la sintesis B
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Puede sintetizarse un catalizador capaz de cmplearse en Jugar del Sileer
-Vamadate por cualquicra de las sintes1s, con la comsccucnte ventaja cconé-

“i mica. En este caso es importantc hacer notar que si1 se desca comercializar

‘la:s{niesxs de este producto, se tcndria una alternativa para sintetizarlo.

vaﬁhducrla evidencia provista por cl anilisis por difraccign de Rayos-X mues-
a gue se ha sintetizade el producto descado, es conveniente probar la eficien—.

a;dei:catalizadcr,y compararla con la del producto comercaal.

‘.'ConVLene el estudio do otras propiedades del A93v04 y otras cspeéles de an, >

el : : . .
nadio y plata, ya gque la infromacign concerniente a €sStos COmpunsios a8 CECasa.

_ejemplo, no se reportan indices de Miller on las tarjotas del PDF, puntos e

Eué;&n nL otra propicdad fisica.

2”“EE tambiAn importante el estudio de absorcign de azufre por medio de este ca-

a]jzédprVAplicédo a la desulfuracidn de petr&leo-
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GLOSARIO

FEM S pield Elcctron Microscopy
. chroscopla Elnc!rqnlca de Campo

© LEED . " Low Ennrpy Blﬁctron DLEEracLLon
: i D1 fraccign Elcctrqn\ca de Baja Energya

'.fﬁilvaz,vhn.d.te Vanadato de plata. Nombre comercial dul catallzador
; - ortovanadato de plata de Coleman Instruments.

“1 inHg  26.4 mmHg e L

;ﬁﬁjlth sxntética minaeral AIBS‘ZOIS o 3Al O 2510 conslslon!e on un sle-

cato de aluminig que cs cztcrrqmblco en’ forma y zeslatcn— L
te a la corrosign y al calor. oL

“ Berilo L Mineral muy duro translijcido u opaco, usualmente verde o azul-verde. -
'Silicato de berilio y aluminio. - LI

Powder Diffraction File
Archivo de Difracciqn de Polvos
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