Resumen

Los materiales microporosos como las zeolitas han sido destacados por su amplio impacto en
procesos cataliticos, medio ambiente e industria. El conocimiento de la estructura cristalina de la
materia y el estudio de sus propiedades y aplicaciones estan intrinsecamente relacionadas. Por lo
tanto, las técnicas convencionales de difraccion como la difraccion de rayos X en monocristal y la
difraccién de rayos X en polvo (SCXRD y PXRD, respectivamente) han sido los métodos habituales
para obtenerinformacion sobrela disposicidn estructuralde los atomos. Sinembargo, la limitacidon
para obtener cristales lo suficientemente grandes para ser medidos por SCXRD vy la fuerte
superposicion de picos en los patrones de PXRD dificultan con frecuencia la determinadon
estructural de estos materiales con estructuras complejas y unidades de parametros de celda
grandes. Es por ello por lo que el desarrollo de nuevas técnicas de difraccion que permitan la
determinacién estructural es de suma importancia. Por lo tanto, es fundamental estudiar técnicas
de difraccion de ultima generacidon para la caracterizacidn estructural en nuevos materiales
microporosos, como las zeolitas. El objetivo de este trabajo es investigar la Tomografia de
Difraccion de Electrones (EDT), también conocida como Difraccion de Electrones Tridimensional
(3DED). Estos métodos pueden ser una técnica excepcional para el andlisis estructural de
materiales microporosos utilizando Microscopios Electronicos de Transmisién (TEM)
convencionales y ya disponibles. Estas técnicas generan patrones de difraccién de monocristales
de tamano nanométrico con intensidades de dispersion mejoradas utilizando haces de electrones.
Estos patronesse adquieren mientraselnanocristalgira dentro delgonidmetro del TEM, resultando
en patrones de difraccidon de electrones (ED) de pequeiios cristales individuales de dimensiones
nanométricas. Ademas, estos métodos requieren el desarrolloy la optimizacién de todos los
parametros experimentales que a menudo exigen experiencia en TEM. Ademas, muchos
materiales sufren dafios estructurales porla interaccion con el haz de electrones. Para abordar
este problema, la combinacién de la técnica de tomografia por difraccién de electrones con
precesion (PEDT), que aplica una precesién del haz, junto con un manual de 3DED facil de usar,
minimizara estos efectos, permitiendo una adquisicion de datos, procesamiento y determinaddn
de estructuras exitosos.

Esta metodologia se ha aplicado para resolverla estructura de nuevos materiales microporosos
denominados ITQ-70 e ITQ-35, en forma sin calcinar, asi como una zeolita ya conocida en forma
sin calcinar con dos moléculas organicas diferentes en su interior como la ITQ-52. Todas estas
estructuras se presentan en forma sin calcinar conteniendo agentes directores de estructura en
su interior. Este enfoque conducira a la localizacién atémica completa de materiales de zeolita
hibridos inorganicos y organicos mediante la accesibilidad de técnicas de difraccion de rayos Xy
3DED. Este avance ofrecera un protocolo general prometedor para desarrollar una nueva
herramienta de caracterizacién para una determinacion precisa de la estructura de materiales
cristalinos pequenos.



