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Introducción

Procedimiento experimental

Agitación a 80º C Autoclave a 200°C

Método hidrotérmico

2 h de molienda mecánica, 
para ambas fases 

Molino de alta 
energía  SPEX 8000 

Molienda

XRD In situ

Recuperación 
de polvos 

fase 
Ortorrom

.

fase
Hexa.

Tiempo 
de 

molienda 
(h)

Tratamiento 
Térmico (TT)

OR-00 HE-00 0 Sin TT

OR-02 HE-02 2 Sin TT
OR-00TT HE-00TT 0 Con TT
OR-02TT HE-02TT 2 Con TT

Tabla I.  Identificación de las muestras

El trióxido de molibdeno es un semiconductor con aplicaciones en sensores de gas [1],
catálisis [2] y electrodos de baterías ion Litio [3] entre otras. La transición entre sus
diferentes estructuras cristalinas y los cambios en parámetros de red se presentan al ser
sometido a diferentes temperaturas, es de interés sobre todo para la fase hexagonal
metaestable, para aplicaciones en sensado de gas. La evolución del tamaño del cristal, los
cambios en los parámetros de red, la cuantificación de las microtensiones incluyendo el
cambio de la concentración de vacantes de oxígeno fueron analizados, haciendo
tratamientos térmicos in situ en el difractómetro de rayos-X, para temperaturas de 25-680
°C. Los resultados fueron refinados por el método Rietveld, para obtener los parámetros
mencionados.

OR-00

OR-00-TT

Fig. 1 Imágenes MEB y su distribución de tamaño de partículas, para los materiales antes y 
después del tratamiento térmico. a) Comparación OR-00 con OR-00TT, b) comparación OR-02 
con OR-02TT, c) comparación HE-02 con HE-02TT y   d) comparación HE-00 con HE-00-ORTT.
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DRX a diferentes temperaturas
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Fig. 2 DRX In-situ  a) OR-00TT,  b) OR-02TT, c) HE-00TT , d) HE-02TT, e) Cambios en el OR-02TT, 
f) diferencias en el OR-00TT para 25  y 680 ° C
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Fig. 3 Parámetros de RED en función a la temperatura  
a) OR-00TT y OR-02TT y b) HE-00TT, HE-02TT y OR-TT
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Fig. 4 Tamaño de cristalita y concentración de oxigeno en 
función a la temperatura para a) OR-00TT, OR-02TT y      
b) HE-00TT, HE-02TT y OR-TT

Variación de parámetros  en Función  de la 
temperatura obtenidos por el método Rietveld
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Fig.5. Morfología de la fase ortorrómbica  antes y después del tratamiento térmico, para 
OR-00 [4] y OR-02,  Imagen MET, Imágenes de alta resolución con distancias 
interplanaresy patrones de  difracción SAED. 

Fig.6. Morfología de la fase hexagonal antes y después del tratamiento térmico, para 
HE-00 [4] y HE-02,  Imagen MET, , Imágenes de alta resolución con distancias 
interplanaresy patrones de difracción  SAED. 
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Fig. 5 Comparación de la DRX antes y después del tratamiento térmico 
para las muestras. a) OR-00TT, b) OR-02TT, c) HE-00TT y e) HE-02TT

Conclusión

El MoO3 en ambas fases hexagonal y ortorrómbica, presenta
cambios por tratamiento térmico. Los parámetros de red a, b
y c presentan un incremento, también el tamaño del cristal
tiene una tendencia a aumenta. Inicialmente las muestras con
molienda mecánica presentan una ligera concentración de
vacantes de oxígeno y microstensiones, pero al
incrementarse la temperatura hay una disminución en el
valor de las microtensiones y las vacancias de oxígeno. La
transición de la fase hexagonal a ortorrómbica es a 380 ºC
para tamaño nanométrico y a 420 °C para el tamaño
micrométrico. Existe un cambio de morfología después del
tratamiento a 680 °C, las partículas presentan una nueva
orientación preferencial, al ser enfriado. Las partículas con
molienda mecánica y tratamiento térmico son estabilizados
para posibles aplicaciones tecnológicas.
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