Resumen

El objetivo de esta tesis es estudiar la agrupacién y el crecimiento de especies metalicas
confinadas o soportadas en materiales porosos mediante espectroscopia de absorcion de rayos X in
situ. Para lograrlo, las especies de paladio y plata se han introducido en materiales porosos (y-
alumina, carbdn activo y zeolitas) mediante impregnacion via himeda y métodos de intercambio
idnico, respectivamente. Luego, el agrupamiento de estas especies metalicas se ha controlado
mediante tratamientos de activacién en diferentes atmosferas (inerte, oxidativa y reductiva) y
seguido por XAS de manera detallada.

El objetivo principal del trabajo actual es demostrar que tanto XANES como EXAFS
pueden proporcionar informacién valiosa y, en cierto punto, innovadora durante el control de
especies metalicas (en términos de tipo y tamafio de las especies). Aprovechando los
procedimientos de analisis inusuales, como el andlisis de los cumulantes, el ajuste de la parte
imaginaria de la transformada de Fourier y otros, es posible obtener informacién refinada sobre los
sistemas investigados.

En la seccion de introduccion, se proporciona una compilacion de estudios en los que se ha
utilizado XAS como técnica importante para caracterizar especies metélicas en materiales porosos.
Conscientes de que las personas pueden usar dicha introduccion como base para estudios mas
complejos en el futuro, la discusion se ha dirigido tentativamente hacia este objetivo.

El capitulo 4 se centra en el estudio de la influencia de los precursores de paladio y la
naturaleza del soporte en las nanoparticulas resultantes. EI proceso de activacion completo, es decir,
la transformacién precursor - nanoparticula, ha sido seguido por XAS in situ. El andlisis estuvo
compuesto por el punto de partida (material impregnado), calcinacion en flujo de O, y reduccion
posterior con H,. La consecuencia del uso de diferentes precursores metalicos y soportes se ha
discutido en términos del nimero de coordinacién promedio obtenido a partir del anélisis de datos
de EXAFS, que fue respaldado por técnicas de caracterizacion de laboratorio.

El capitulo 5 esta dedicado al estudio de la agrupacion de plata durante y después de los
tratamientos de activacién utilizando zeolitas de poro pequefio intercambiadas con plata como
precursores y nanocontenedores. Se ha estudiado la influencia de la estructura y la composicion
quimica de los materiales basados en plata sobre las especies metalicas formadas en diferentes
condiciones de agrupamiento y redispersion del metal (calcinacion usando atmosferas distintas,
reduccién en H,, redispersion en O;) utilizando métodos de caracterizacion in situ o ex situ.

Después, se discuten las consecuencias cataliticas de las zeolitas que contienen Ag en la reaccion de



SCO-NHjs. En esta seccion, la combinacion de XAS in situ con varias técnicas de laboratorio ha
demostrado ser fundamental para un completo entendimiento del trabajo.
Finalmente, una lista de proyectos desarrollados en paralelo a esta tesis se proporciona al

final de este documento.



