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RESUMEN:

Un objetivo importante que cubre la presente tesis es el estu-
dio preliminar de los Sistemas LiZO-SiOZ-Tazosy L120-Si02-Nb205 para
el cual se utilizaron principalmente la combinacion de dos técnicas:
Difraccidn de Rayos X en polvos y Microscopia Optica. Este trabaje

sienta 1os cimientos de futuras investigaciones.

En el Sistema Li,0-5i05-Ta,0, se estudiaron 56 composiciones diferen
tes, encontrandose una nueva fase cuya probable composicidn es -

Li5516Ta3022, se delimitaron 1ineas de compatibilidad entre diferen=
tes compuestos dentro del sistema. Se reporta las sintesis de 29 nue-
vos vidrios, asi mismo se determind el rango de concentraciones de =
PentSxido de Tantalo con las cuales la unidn Li20-SiO2 (con composi-

ciones ricas en Sioz)es capaz de formar vidrios y finalmente se -

muestra la regidon donde se presenta un domo de inmiscibilidad,

En el Sistema Li,0-510,-Nb,0. se estudiaron 18 composiciones diferen
tes. No fué encontrada ninguna fase nueva sin embargo se determina--
ron triangulos de compatibilidad a temperatura de subsdlidosen este

sistema,

«3-
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INTRODUCCION;

El presente trabajo muestra los resultados obtenidos de 1a prepara-
ciGn y andlisis de 56 composiciones en el Sistema Lizo-Sioé-Tazas y
18 composiciones en el Sistema LiZO-SiOZ-NbZOS. Para el estudfo de-
ellos se apoyd principalmente'en dos técnicas: Difraccidn de Rayos

X en polvos y la Microscopia Optica.

Esta investigacion nace como consecuencia de un gran interés por -
conocer profundamente estos dos sistemas ternarios ya que los cinco -
sistemas binarios que los constituyen (Li,0-5i0,), (Si0,-Tay0.), -
(SiOe-NbZDS), (L120-T3205) y (L\ZO-NbZOS), han reportado aplicacio

nes importantes al mundo cientifico contemporaneo.

ET sistema béﬁario Li20-s-i02 es considerade actualmente como padre
del vidrio ceridmico. Ha sido estudiado ampliamente por Kracek (1)

y otros muchos investigadores encontrando que partiendo desde Didxi
do de Silice puro y hasta 70% molar de 5102'y 30% molar de Oxido de
Litio.se produce la formacion de 1iguido rdpidamente en un rango de
temperatura de 1030-1713°C y el resultado.de1 enfriamiento répido de
este 1iquido es la formacidn de vidrio transparente. Asi mismo se -
reporta que liquidos conteniendo menos o igual a 25% molar de Oxido
de Litio producen vidrios opacos debido a la separacion de fases for

mandose un domo de inmiscibilidad (2), E1 diagrama de fases binario-

de este sistema ya ha sido reportado (3).

mba



Se ha encontradq dentro del sistems SiOz-TaZOS ciertas caracteristi

cas de almacén de carga (4) y se reporta su uso en capacitores (5).

E1 diagrama binario ya ha sido estudiado (6).

L3

Vidrios obtenidos a partir de Didxido de Silicio y Pentdxido de -
Niobio y/o Pentoxido de Tantalo se reportan como filtros de radia-
cién ultra violeta (7). E1 diagrama binario de SiOZ—Nb205 esta -

reportado (8).

Por otro lado, fases no estequiométricas de composicidn ideal --

LiNb0., y LiTa0, son importantes materiales ferroeléctricos (9,10) -

3 3
con aplicacion en una gran variedad de campos eléctrico, aciistico,

y optico (11). Fases de Téntalo alcalino son considerados como po-
sibles candidatos en la blUsqueda de nuevos materiales de alta con--

ductividad de i6n alcalino (12),

Las fases LiNbO3 y L1Ta03

ferroeléctricas (9) y recientemente han moStrado ser no estequiomé-

tienen estructura del hierro (13), son -

tricas (10). E1 diagrama de fases de la union LiZD-Nbgo5 ha sido-

reportado (14). Sumindose al L'iNbO3 otras tres fases han sido en--

contradas: L13Nb04, L12I\b8021 y L12Nb2g7|. E1 diagrama en la region

de LiNbO3 ha sido modificado posteriormente (10,15) mostrando la --
existencia de LiNb0; como una solucién solida con un rango de compo
sicidn entre 52 y 56.5 molar de Nb205 dependiendo de la temperatu-

ra



la celda unitaria hexagonal de la solucidn sélida LiNbO3 con grupo
espacial R3c, varia linealmente con la composicidon a= 5.147 AS -
c =~ 13.865 A®a aproximadamente 50% molar de Nb205 a az 5.155, --
¢ = 13.897 A° a aproximadamente 56% molar Nb205 (10).

Modificaciones a los diagramas de la unidn LiNb03-Nb205 han sido -
reportadas (10,16) e incluye et rango de la solucidn sdlida L1'Nb03
y también la fase LiNb308 (17-20), la fase leNb 8021 no aparece en

el nuevo diagrama (12,16). La estructura LiNb308 ha sido reportada
(18,19} como una esctructura monociinica a = 15,262, b = 5.033 --

¢ = 7.457 R° B = 105.34° y grupo espacial P21/a (18).

La estequiometria asignada a la fase L1'2Nb28071 (14) ha sido confir
mada (12). La estructura de esta fase es reportada como monociinica

con a = 28.518, b = 3.827 ¢ = 17.55 A° 3 = 124°29",

La fase L1‘3Nb04 ha sido reportada como cibica a = 8.405 A® (20}, po
see una forma ordenada con a = 8.433 A® y una forma desordenada con
a = 4.212 A° La forma ordenada se prepara a baja temperatura a --
aproximadamente 600°C (21) y ha sido confirmada por difraccin de -

neutrones (22),posee un punto de fusidn congruente a 1406°C.

Un diagrama de fases de la unidn LiTa03-Ta205 ha sido reportado {12).
Muestra a LiTaQ, como una solucidn sdlida, similar a LiNbO;. A com
posiciones de 51% molar de Ta205 (23), la solucion 561iqa cubre un -

rango de 49.6 a 54% molar de TaZO5 y se extiende a aproximadamente -

-7



56% molar.

Un detallado estudio cristalogréfico de LiTa0, ha sido reportado {24),

también se ha realizado un estudio similar para el LiNb0, (25-27).

Para la fase estequiométrica }iTaBO8 {28) se han reportado 3 formas
polimérficas con las siguientes caracteristicas: a) L-LiTa308 prepa-
rado a temperatura menor de 800°C, isoestructural con LiNbOgs - =
P) M-LiTa,0p estable a temperaturas de 800-1135°C de estructura mo
noclinita a = 9.420, b = 11,536, c = 5.055 A° B = 91°32' (6), --

¢) H-LiTa estable a temperatura arriba de 1135°C y una vez formg

3%
da, cinéticamente muy estable a bajas temperaturas (12,29), es orto-
rrémbico con a = 16.718, b = 7.696, ¢ = 8.931 A° con grupo espacial
Pumm (30). La estructura cristalina ha sido estudiada por varios
grupos (30-33) un estudio reciente de difraccidn de electrones y -~
neutrones ha detectado la presencia de una super estructura y loca-
liza la presencia de los jones Li+ (30). La secuencia baja (L) --
media (M)-alta (H) ha sido observada al calentar pero no ha podido-
ser observada la secuencia contraria por enfriamiento (12). H{iTa308
es importante como conductor de electrolitos sélido con una conducti

vidad y energia de activacion a 300°C de 6 x 10"4 ohm-l cm-ly 0.78

eV, respectivamente (34).

No aparece un compuesto de Tdntalo andlogo a la fase LiZNb2807r en
su lugar aparece a baja temperatura un L-polimorfo del Ta205 este se
forma con la adicidn de aproximadamente 6% molar de Lizq‘(35,12). Un
efecto de la formacidn de 1a solucion sdlida es 1a elevacion de la =
temperatura de fusidon de aproximadamente 1360°C del Ta205 puro a =--

1800°C por una adicidn de 4% de Li,0 {12).

-8-



La fase Li3Ta0, exhibe un complejo polimorfismo, por analisis tér-
mico diferencial (DTA). La transicion de fases ha sido observada a
900°y 1400°C con puntos de fusidn 1525-1550°C (36). La fase de ba-
ja temperatura es pseudo tetragonal con una estructura ordenada de
sal de roca (37), la simetria corregida muestra ser monoclinica

a = 8,500, b = 8,500, ¢ = 9.544°A A= 117.05° grupo espacial C2/c,
y su estructura refinada fué obtenida usando difraccidon de neutro-
nes (38). La estructura cristalina de alta temperatura también ha
sido determinada encontrdndose ser monoclinica a = 6,018, b= 5,995,
c = 12,865 A= 103.53 grupo espacial P2 (38). La estructura del -

polimorfo de temperatura intermedia no es conocido,

En el presente trabajo se reporta la sintesis de una nueva fase en
el sistema LiZO-Sioz-TaZO5 cuya formula es L155i61a3022, ademas se
presenta 1a sintesis y andlisis de nuevos vidrios en el sistema -
LiZO-SiOZ-TaZOS. Se muestra los 1imites de concentracidn de Ta205
en el sistema L1‘20-S1’02—Ta205 capaces de formar vidrio en composi-
ciones conteniendo concentraciones de 5102 superiores al 50%, asi

mismo se reportan l1ineas de compatibilidad de fases tanto el el -

sistema LiZO-SiOZ-TaZOS como en el sistema LiZO-SiOZ—NbZOS.

Hay que hacer notar que en el Apéndice se encuentran los resulta-
dos completos de las 56 composiciones estudiadas dentro del sis-

tema Li,0-S10 05.

2 Z-Ta

2

Finalmente se hicieron algunas comparaciones y conclusiones entre

los resultados obtenidos en los dos sistemas.

-9.
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EXPERIMENTAL :

A) REACTIVOS

Los reactivos usados en la presente investigacidn

fueron:

5102 (Cuarze)

L12(‘,03 (BDH Chemicals Ltd Poole England 99%

pureza)
Hb905 {Aldrich 99.9 pureza)

Ta,". (Ventron 99. pureza)
"odos los reactivos fueron usados directamente

de sus frasco;.

Para cada uno de los reactivos fué obtenido un
pati6n por Difraccidn de Rayos X utilizando una Camara
Phi ips Hagg Guinier, con radiacién Cqul, y fueron

guardados para usarlos como estdndards.

-i1-



B) PREPARACIONES:

Una extensa serie de composiciones en los Sistemas L120-5102-T6205

y L1‘20-5102-Nb205 fueron preparadas. Las cantidades sintetizadas
variaron de 4 a 10 gramos, dichas sintesis se llevaron a cabo pesan
do y mezclando las cantidades estequiométricamente requeridas en -

cada una de las composiciones, Estas mezclas fueron transportadas -

a un mortero de agata para formar una pasta con acetona y se macera

ron hasta evaporacion total de la misma.

Las mezclas obtenidas de esta manera fueron transportadas a criso-
les de platino y calentadas en hornos eléctricos (carbolite) con -
control de temperaturz de : 30°C. Inicialmente se calentaron de -
600-800°C por 3 horas para expeler el COZ' Dequés de esto las --
preparaciones fueron retiradas del horno enfriadas y remezc¢ladas.

Posteriormente fueron calentadas nuevamente de 900°-1000°C por es
pacio de 10 horas. Después de efectuado un andiisis por Rayos X,=-

se incrementd la temperatura en una gran cantidad de composiciones.
Dentro del Sistema Li20-5102-Ta205 una extensa serie de vidrios -
conteniendo 50-78% molar de 8102 fueron preparados, cada composi-
¢idn conteniendo usualimente de 4-6 gramos fué transportada a un -

¢crisol de platino y calentada en horno de alta temperatura llevan
dose posteriormente a enfriamiento rdpido en bafio de agua hasta -
que al examinar el vidrio es homogéneo en una escala Optdca, Es-

tos vidrios fueron utilizados como materia prima para el estudio-

=25



C)

de cristalizaciones para la cual los vidrios fueron colocados
en pequefios barcos de platino a diferentes temperaturas y por -

tiempos de calentamiento variable.

TECNICAS

Para el andlisis y caracterizacidn de fases se utilizd la combi
nacion de dos métodos, Difraccidon de Rayos X en Polvos, usando

la cdmara de polvos Hagg Guinier y 1a Microscopia Optica,utili-
2ando un microscopio optico con polarizador para distinguir vi-

drios de cristales.

<13-
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A)

B)

RESULTADOS OBTENIDOS EN EL SISTEMA

LiZO-SiOZ-TaZO5

RESUMEN

Durante el estudio del Sistema Li,0-5i0,-Ta 0 se ha sinteti
zado una nueva fase cuya probable composicidn es LiSSisTa3022.
Ademds se han delimitado varias 1fneas de compatibilidad den-

tro del diagrama en el Sistema Li,0_-5i0,-Ta,0 Asi mismo se

25 2 2%
encontrd el rango de concentraciones de Pentdxido de Tantalo,
Ta205, con Jas cuales la union L120-5i02 (con cqmposiciones ri
cas en 5102) es capaz de formar vidrios. Una vez obtenidos -
los vidrios se estudiaron primeras y segundas cristalizacio--

nes. Ademas, cuando se estudiaba la formacion de vidrios, se -

localizd una reoidn de inmiscibilidad de liquidos.

5516Ta3022.

SINTESIS DE LA NUEVA FASE, Li
La nueva fase fué sintetizada por cristalizacidén de el vidrio -
de su misma composicidn en un rango de temperatura de 1200-1350°C.
Después de haber confirmado su composicién {Seccién C, del pre~-
sente capitulo) a la nueva fase se le agregd KC1 como estindard -
interno para medir su patrdn de Rayos X. Las distancias interpla

nares asi como sus intensidades relativas observadas se encuenr--

tran en la Tabla 3.1.

-15-



TABLA No. 3.1

DATOS DE DIFRACCION DE RAYOS X EN PQOLVOS PARA

LiSSisTa3022
1 opc AT 1 nbs
.32 100
+ 989 70
. 389 100
327C 40
5,250 70
e 20
2/3% 5
2,523 50
2.515% 20
2 500 30
2 458 60
2.362 40
2,325 40
2.165 60
2.089 70
1.994 50
1.386 30
1.868 50
1.859 20



Continga Tahla 3.1.

d obs (A°) I obs
1.793 20
1.760 40
1,744 30
1.704 30
1,697 30
1.692 50
1.634 20
1.676 50
1.632 20
1,623 30
1.606 10
1.546 30
1.509 20
1.502 20
1.492 40
1.483 30
1,472 20
1.405 20
1.454 10
1.405 20
1.380 10
1.369 10

217-



ContinGa Tabla 3.1,

d obs (A®) I obs
1.363 5
1.358 20
1.339 10
1.332 10
1.327 8
1.304 10
1,281 20
1.257 30

1= Intensidades relativas observadas en el patrdn

de Rayos X visualmente.

-18-



C

Hasta ahora no se ha determinado el grupo espacial correspondiente

a esta nueva fass Hasta este momento no ha sido posible indexar su

patrén,

Se intentd crecer cristales de la nueva fase calentando por largos
periodos a temperaturas cercanas a su punto de fusidon. Al no ser -
exitoso el crecimiento de cristales con el cual se’intentaria un

estudio de Difraccion de Rayos X en Cristal Unico para resolver su
estructura, se opté por analizar la fase por difraccidn de electro
nes, estudio que actualmente se lleva a cabo en la Universidad de

Aberdeen. Muy probablemente este estudio nos determinard el grupo

espacial correspondiente a la nueva fase.

EXPERIMENTOS REALIZADOS PARA LA CONFIRMACION DE LA COMPOSICION
DE LA NUEVA FASE.

Un objetivo importante en los inicios del presente trabajo fué la
bisqueda y caracterizacion de posibles nuevas fases nresentes en

el Sistema LiZO—SiOZ-TaZOS. Por ello se prepararon inicialmente -
cinco composiciones (1-5) localizadas estratégicamente en el dia--
grama de tal manera que se pudo observar a grandes rasgos lo que -
ocurre en el mayor nimero de regiones dentro del mismo. (Tabla 3.2

Figura 3.1).

Después de cada reaccidn las muestras obtenidas fueron analizadas
por Difraccifn de Rayos X. Durante estas reacciones se podria es
perar una pérdida en peso por la alta volatilizacidn dq_LiZO, sin
embargo no se detectdé pérdidaapreciable en peso. La composicién -
¢inco mostrd la presencia de lineas no identificadas mezcladas con

LiTa03. Esto hizo suponer la posible existencia de una nueva fase
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Esta muestra se observd bajo el Microscopio Optico, encontrindose

la presencia de liguido.

Posteriormente se prepararon otras composiciones mas ricas en 5102,
(20, 25, 27 Tabla 3.2 Figura 3.1 }. Ya que en la composicién 25 no
se observd la nueva fase, no se le coﬁtinﬁo estudiando. En las con
posiciones 20 y 27 se observé la presencia de liquido bajo el Mi--
croscopio Optico; en mayor cantidad en la composicion 20. Como se-
puede ver en la Tabla 3,2,entodas las composiciones anteriores se
hace patente la dificultad que tenian de alcanzar el equilibrio.
Para confirmar esta suposicion se decide preparar la composicion-
22, Tabla 3.2 Figura 3.1) 1a cual tiene una cantidad mayor de -~
5102 Los resultados de Rayos X Tabla 3.2nosconfirma nuestra supo-

sicidn, no se alcanza el equilibrio por reaccion del estado solido

en esta region del sistema

En base & esto, se decide hacer fusiones de las preparaciones 20 y

27 para efectuar las cristalizaciones partiendo de reactivo homogé-
neo. Los resultados de estas cristalizaciones revelan la presencia-
de la fase nueva mezclada con 5102, trdimita. Se prepararon poste-:

riormente la composicion 15, 31, 54 y 55 (Tabla 3.2 Figqura 3.1).

La composicidon 31 se descarta por exhibir un punto de fusién muy -
bajo (Tabla 3.2). Fué dificil decidir la composicion de la nueva -
fase entre las composiciones 15, 27, 54 y 55 por los resultados de-
Rayos ¥.,por 1o que se auxilio del Microscopio Optice. Se analizaron
dichas composiciones después de hacerlas reaccionar a 1300°C, encon

trandose que aproximadamente el 90% de la preparacidén 27 era liguido.
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Se calientan a 1400°C, las tres preparaciones restantes 15, 54

y 55 y se observan en el Microscopio Optico, encontrdndose en -
54 y 55 (nicamente 1iquido,mientras que en la preparacion 15 se
observd (nicamente la fase,cristalina. Esto fué una prueba mas -
que nos ayuda a concluir que la compos{cién de la ‘nueva fase es

L15516Ta3022,
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TABLR 3.2

RESULTADOS PRINCIPALES DE EXPERIMENTOS PARA LA
CONFIRMACION DE LA NUEVA FASE LiSSiGTaBOZZ,
EN EL SISTEMA Li20-5102-Ta205:

Composicion
molar
Nimero L120-5102-Ta20R Temp. °C Tiempo Fases Presentes
- (Hrs.)
1 50:25:25 1000 10 LT + LS + LT (t)
poco 3
1000 20 LT + LS —
1100 4 LT
A 33.3:33.3:33.3 1000 10 LT+Q+C (t)
1000 20 LT + Q + C (t)
1300 3 LT + Ls (t)
3 20:40:40 1000 10 LT + LT, + Q + Tay0:(t)
1000 20 LT + LT, +Q+ Ta205(t)
1150 10 ER #bTg R (t)
4 10:30:60 1000 10 LT, + Tay0; + Q
1000 20 LT, + Ta 05 + Q
1150 10 LT; + Tay0g + Q
5 30:60:10 1000 10 FN + LT (t)
1000 20 FN + LT (t)
830 10 FN + LT (t) + LS,
900 4 FN + LT (t) + LS,
1050 10 FN + LT (t)
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ContinGa Tabla 3.2

15 25:60:15 1000 10 FN + LT + T (t}
1200 4 FN + LT + T (t)
1450 1/2 . N
1450-1350 10 FN
1450-1300 10 FN
1450-1200 10 FN

20 . 22.2:66.6:11.2 1000 10 FN + LT + T
1400 1/4 N
1400-1350 3 FN
1400-1200 3 FN + T
1400-1100 10 FN + T
1400-1000 10 | FN + T
1400-950 10 FN + C + LS2

2?2 20:70:10 1000 10 FN + LT + T
1375 1/2 N
1375-1350. 3 FN
1375-1200 3 FM\INT
1375-1100 10 FN + T
1375-1000 10 FN + T
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Continda Tabla 3.2

25 26.6:66.6:6.6 950 10 LS, + LT + Q
990 9 PN + 7
1250 1/2 N
1250-1200 3 “FN
1250-1100 10 FN + T
1250-1000 10 N+ LS, + T
1250-950 10 AN +LS, +C
27 25:62,5:12,5 1000 10 FN + LT + T
1430 1/4 N
1430-1350 10 FN
1430-1300 10 FN
1430-1200 10  ~ PN + T
1430-1050 10 FN + T
1430-960 10 FN + C + LS,
31 26:61:13 1000 10 FN + LT + T
1380 . 172 N
1380-1375 3 FN (t)
1380-1275 10 FN
1380-1200 10 FN
1380-1100 10 FN + 7T
1380-960 46 FN + €+ LS,
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54

24:56:18

23:60:17

ContinGa Tabla 3.2

1450
14 0-1400
14.0-1350
1440-1200

1450
1450-1400
1450-1350
1450-1200

~25.

N

FN + C

FN
FN + C



Sif;

L, Siy 04

% mol

—

1320 LiJa0, LiTa, litag0y Ta,0

Fig. 3.1
COMPOSICIONES ESTUDIADAS PARA LA CONFIRMACION DE LA
COMPOSICION DE LA FASE HNUEVA.
Composicion 15: Composicion de 1a fase nueva, FN,

LiSSiGTa3022.
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~Ta,0_:

O-S'iO2 2%

D) EQUILIBRIO DE FASES EN EL SISTEMA Liz

El equilibrio de ciertos tridngulos dentro del Sistema
Li

0-5102-Ta fué determinado a la temperatura de subsolidos a

2 2%
aproximadamente 1000°C. Se encontrd una fase nueva cuya muy pro
bable composicitn es Li SiTa 0, (Seccién B del presente capftu
10). En dicha composicidn se determind la coexistencia con cuatro
fases conocidas L125103,L1251205, 5102 (1,2) y L1Ta03 {339) (Figu-
ra 3.2}, delimitdndose por consecuencia cuatro l1ineas de equili--

brio.

Asi mismo, fueron determinados tridngulos de compatibilidad a di--
cha temperatura, en otras &reas del diagrama, Figura 3.2, Tabla

3.3

E1 trabajo experimental se realizé en un rango ﬁe temperatura de -
aproximadamente 800-1050°C (Tabla 3.3) dependiendo de la composi-
¢idn. Un problema que se presentd en el estudio de equilibrio de -
fases en el Sistema LiZO-SiOZ-TaZOS consistid en Ya dificultad que
se observ0 en algunas composiciones de ﬁlcanzar el equilibrio, por
reaccidn en el estado sdlido, Para lograr el equilibrio se obtuvie
ron vidrios y posteriormente se efectuaron cristalizaciones a teme
peraturas por debajo de las temperaturas de fusidn, tas composicio
nes en las que se presentd este problema fueron principalmente las
que se encuentran cerca de 13 nueva fase, en e} triangulo estudia-

do, (Tabia 3.3, Figura 3.2.).
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Se determinaron nueve 1ineas de compatibilidad en el estudio
de equilibrio del sistema LiZO—SiOZ—TaEO5 y con ellas nueve

tridngulos de equilibrio dentro del mismo,(Tabla 3 Figura 2)

Las nueve lineas encontradas en el sistema LiZO-SiO?-TaZO5 -

resultan de la compatibilidad de las siguientes fases:

Li45i04 - L1'3Ta04
L125103 - Li3Ta04
Li25103 - LiTaO3
L125103 = Li551'£:"l'a3022
L1251205 - LiSSisTaaozz
S‘iO2 = LiSSisTa3022
5102 - LiTaO3

3102 - L‘iTa308
L1'Ta03 - L15516Ta3022
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TABLA No. 3.3,

DETERMINACION DE LA EXISTENCIA DE TRIANGULOS

DE EQUILIBRIO EN EL SISTEMA L120-5102-Ta20=:

a) Li.0-Li,590,~-Li.Ta0,:
2 Qtod%osfziﬁé

Namero L120-5102-T6205 Hrs.

9 70:20:10 10

b} L145104-L13Ta04vLi25103:

Cgmpo%icién Tiempo
Nimero | ; & J8iar
L12§ 102-Ta205 Hrs.

17 65:30:5 3
18 66:25:9 3
18 60:36:4 3

c) Li3Ta04-Li23103-LiTa03:

ngqg;f;jGn Tiempo
Ndmero  L1,0-5105-Ta,0, Hrs.
1 50525:25 10
20
8 60:20:20 4

-29-

Temperatura
& Fases Presentes
1000 LZS # L3T
Temperatura
o Fases Presentes
10006 L3T + LS + LZS
1000 L3T + 1S + LZS
1000 L3T 1 LS + LZS
Temperatura
¢ Fases Presentes
1000 LT + LS + LT (t)
1000 LT + LS
900 LT + LS + LT

3



Continua Tabla 3.3,

d . - - o - a .
) L1Ta03 L1251O3 L15516Ta3022.
Composicibn Tiempo Temperatura
% molar
Nimero Li,0-510,-Ta,0 Hrs, g ™ Fases Presentes
2 2 ""2°%
& 45:4Q:15 10 10040 LS + LT + FN
10 33.3:50:16.6 10 1000 LS + LT + FN
10 1450-1000 LS + LT + FN
13 40:50:10 10 1000 1S + LT + FN

e) Li,510;3-L1,51,Ta 05, = Li 51,02
Compesicidn Tiempa Temperatura
% molar
NCmero LiZO-SiOZ-Tazos Hrs. e Fases Presentes
5 30:60:10 10 1000 Fhn + LT (t)
20 1000 FN + LT (t)
3 300 FN + LT (t) + LS, (t)
10 1275-920 FN + L32
10 1276-950 FN + LSZ
29 31:61:8 10 1000 FN + LT (t)
10 1300-1000 FN + L52
10 1300-900 N+ L52
47 35:63:2 10 1100-1000 FN + L52
1100-960 FN + LS2 + 1S (t)

-30-



Continba Tabla 3.3.

2°5 °'5
Composicidn Tiempo Temperatura
% molar
Ndmero LiZO-SiOZ-TaZOS . Hrs, % Fases Presentes
20 22.2+66.6:11,2 10 1000 FN + LT + T
10 1400-1000 FN + T
10 1400-950 FN + LS2 +C
’e¢ 20:70:10 10 1000 FN + LT + T
10 1375-1000 FN + T
10 1375-940 o+ L+ LS2
Z6 27.7p6.6:5,5 10 125C-1000 FN + T + LS2
10 1250-950 FN + C + LS2
g) LiTa03-LiSSiGTa3022-5102:
Composicidn Tiempo Temperatura
= malay
Namero Li20-S102-Ta205 Hrs, gl Fases Presentes
50 22.5:62.5:1% 10 1000 FN + LT + T
h) LiTaO3-5102—LT :
Compasicion _
% molar Tiempo  Temperatura
Nimero Li20-5i02-7a205 Hrs. e Fases Presentes
3 20:40:40 10 1150 LT 4 i 4 LT3
23 27:40:33 10 1000 LTe+ Q + LT3
48 14:66:20 10 1000 LT + Q + LT3
49 17:62:21 10 1000 LT +q + LT,
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Continda Tabla 3.3.

) LiTa 0g-5105-Ta,0.:

CoTp051c1on Tiempo Temperatura
Nimero  Li 0 sgﬁ -Ta2 5 Hrs. °C Fases Presente:
4 10:30:60 10 1000 LT2 +Q+ Ta205
10 %!?0 PT3 f Q + TaZO5
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8D,

% mol

\

Lizﬂ Tazl} 5

Fig. 3.2
TRIANGULOS DE EQUILIBRIQ PRESENTES EN EL SISTEMA

L1 ZO-SiUZ-TBZOS.
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E) PREPRACION DE YIDRIOS EN EL SISTEMA Lﬁzo-SiOZ-TaZUS. ;

Un gran nimero de vidrios con diversas composiciones fueron
preparados dentro del sistema LiZO-SiOZ-TaZOS. Todos los vi-
drios preparados contenian una concentracidn molar de 510,

igual 6 mayor al 50% (Tabla 3.4 Figura 3.3)

Los vidrios con 1a misma composicién de la cual se partié
fueron obtenides por calentamiento de las mezclas de --

4 2 6 grsen crisoles de platino en hornos eléctricos de alta
temperatura, sequido de enfriamiento rdpido, en bafio de agua
hasta que al examinar el vidrio es homogéneo en una escala

optica.

De 1a mayoria de los vidrios fueron determinadas la primera
y segunda cristalizacién. Se observé en composiciones dentro
del sub-tridngulo formado por L120-3i02 y LiTa0s, que los --
vidrios conteniendo una composicion molar de 57 a 70% de -
$Silice y de 5 a 20% de Téntalo mostraron como primera crista-
1izacion Ta nueva fase L15516Ta3022. Fstos mismos vidrios -
mostraron come segunda cristalizacidn 5102 con excepcidn de -
Tas composiciones localizadas dentro del sub-triangulo de --
equilibrio formado por L12—8103~L1251205-L15516Ta3022, que -

dieron como segunda cristalizacidn Lizsizos.(Tab1a 3.5 Figu-

ra 3.3).

Se determind el 1imite mayor de concentraciones de Pentdxido
de Tantalo (Ta205), con las cuales la unidn L120-3102o( con

composiciones ricas en SiOZ) es capaz de formar vidrio. Pa-

ra ello fueron estudiadas tres composiciones.
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En las composiciones de 60% de Oxido de Silicio y 25% molar de
Pentdxido de Tantalo asi como en 70% molar de Oxido de Silicio
y 20 de Pentdoxido de Tantalo, no fué observada la formacion -
de vidrio. Sin embargo, la composicidn de 50° molar de Silice

y 30, molar de Pentdxido de Tantalo si formd vidrio,

Dentro de la regidn estudiada fué localizado un domo de inmis-
c1biliaad de liguidos localizados en las composiciones 43 y 49

(Tabla 3.4 Figura 3.3) obteniendo los dpalos correspondientes.



TRELA # 3.4,

COMPOSICION Y TEMPERATURA DE FORMACION DE LOS VIDRIOS

PREPARADOS EN EL SISTEMA Li U—SiOZ-TaZOS:

2
Composicion Temperatura dg
%> molar Formacidn de vidrio
Nimero L120-5102-Ta205 °C
5 30:60:10 1275
10 33.3:50:16.6 1450
12 33.5:55:11.5 1400
15 25:60:15 1450
16 25:55:20 1550
20 22 29BF.6: 1190 1400
21 25:6486:8,33 1300
22 20:70:310 1375
25 26.6:66.0:0.6 1250
26 273766y 835-8 1250
27 25:62.5%:12,5 1430
28 28. 02262\ 539. 3% 1250
29 31:61:8 1300
30 31:63:6 1325
31 26:61:13 1380
32 27461+5:11.5 1400
33 26:63:11 1380
34 20:60:20 1500
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35
39

46
47
48

<9

wJ A}
J =9 (53

(S2]
(B3

Continda Tabla 3.4.

16:
15:
20:
30:
35:

14

22

27

A%
(&%)

76:8
70:15
50:30 *
£8:2
63:2

:66:20
162:21

.5:62.,5:15

57:16

5:58:18
160:17
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1525
1475
1500
1100
1100
1570
1400
1450
1450
1450
1450



$ip,

LizSiolg
% mol

Li>Sib;

LigSils

Li0 LiyTa0, LiTad, LiTas0g Tay 05

Fig 3 3
COMPOSICIONES ESTUDIADAS QUE FORMAN VIDRIOS
EN EL SISTEMA

L120-5102-T6205.
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TABLA # 3.5.

PRIMERAS Y SEGUNDAS CRISTALIZACIONES

DE LOS VIDRIOS PREPARADOS.

._“COmDOSicién
B molar Temperatura Fase Temperatura Fase
Namero LiEO-SiOZ-TaZO5 . Primaria °C Secundaria
S 30:60:10 1300 FN 950 LS,
10 33.3:50:16.6 1350 LT 1200 FN
12 N 2:565:11.5 1300 LT 1200 FN
1% 2581 15 1300 FN 1100 T
16 25:55:20 1350 LT 1300 FN
20 27.2:609.6:11,.2 1350 FN 1200 T
21 25:6%:6:8. 338 1350 FN 1200 i
22 20:70:10 1350 FN 4275 T
25 26.6:66.6:6.6 1200 FN 1100 T
26 27.7:6€.6:5.5 1100 FN 1000 T
2t 2656245 12.5 1300 FN 1200 T
28 28.12:62,57:9.37 1000 FN ° 200 LS2
2% 31:61:8 1100 FN 1000 L52
30 31:63:6 1100 FN 1000 L52
31 26.61:13 1375 FN 1100 T
32 27+61.5:11,5 1275 FN 1050 T
33 26163211 1275 FN 1050 T
34 20:60:20 1400 FN 1350 %
35 16:76:8 1400 C 1300 FN
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15
20:
30:
35:
14:
17
22:
27;

24

23

ContinGa Tabla 3.5.

70:15
50:30

68:2 no fué posible

€3:2 no fué posible

66:20
62:21
5:62.5:15

o716

58:18

60:17

1400
1450

~4(0-

T+C

ET

LT5
LT
FN
FN
FN
N

No fué posible deterrinar
1400 FN
cristajizaban 3 fases
cristalizaban 2 fases
1400 T

no fué posible determinar

1200 T
1200 No sc deter: ind
1200 C
1200 c
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RESULTADOS OBTENIDOS EN EL SISTEMA

A) EQUILIBRIO DE FASES EN EL SISTEMA L120-5102-Nb205:

E1 equilibrio de ciertos tridngulos dentro del Sist?ma
L120-5i02-Nb205 se determina a la temperatura de subsdlidos a -
aproximadamente 1000°C. Las composiciones estudiadas se 1oca1izg
ron estratégicamente tratando de cubrir 1a mayor parte del siste
ma L120-5192—Nb205 (Tabla 4.1 Figura 4.1), No fué encontrada nin

guna fase nueva sin embargo, fueron determinados triangulos de --

compatibilicad a temperaturas de subsélidos.

E1 trabajo experimental se realizé en un rango de termpera*ura de
aproximedamente 800-1050°C (Tabla 4.1) dependiendo de la coposi

cién,

Se determinaron cinco 1ineas de compatibilidad de fases en el es
tudio de équilibrio del Sistema L120—5102-Nb205 (Figura 4.2). Asf
mismo regiones de coexistencia de 1, 2 y 3 fases fueron detertina
das a la temperatura de subsdlido (Tabld 4.1 Fig, 4.2). Las cinco

1ineas resultan de la compatibilidad de las siguientes fases:

Li,S10 - Li,NbO

47" 370
Lipghi03 - LigNbO,
Li,S10, = LiNbo,
510, - LiNbo,
510, - LiNb,0,
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TABLA 4,1,

RESULTADOS DE LOS EXPERIMENTOS REALIZADOS

A LAS COMPOSICIONES ESTUDIADAS

EN EL SISTEMA L120-5102

L3

Composicion

% molar Temperatura

Namero LiZO-Sio =Nb 05 °¢

g g

1 44:28:28 1000
1100
900
1200

2 28:36:36 1000

1000

1100

1200

3 11.1:60.2,28:55 1000
1000
1100

1200
1300

4 25.14:10.6:64.18 1000
1100

-43-

-NbZOS.

Tiempo

Hrs.

10
1/2
10
1/4
12
24

1/2

.12

24

1/2
1/4

10
10

Fases

LN
LN
EN 4+ LS
LN
LN +Q +
LN + Q +
LN+ Q+

LN+ T+

[N +Q +
LN+ Q +
LN +Q +

LN + Q +
LN+ Q +

LN + § +

LN+ Q +

Presentes

LN3
LNy
LN4
LN3

LN

LN

LN



10

11

53.9;34.5:11.5

34,2;49.3:16.4

35.6318,5345.7

54323

646k 23,6011.7

25:82,55¥2.5

20:70: 10

30:60:10

1000
1350

850
1000

820

1050

820
850

820
850

1C00
850
900

850

1000
850
900
950

1000
950
950

=44 -

10
1/2

10
10

10

10

10

10
10
10
10

10
10
10
10

10
10
10

JuU

LN + LS + L3N

L3N

LN + LS2 + Si0
LN

2

LN+ g+ LN

LN+ @+ LN,

LN + LS + LsN

LN + LS + L3N

LZS + 1S + L3N

L25 + LS 4 L3N

LN + T

LN+ g + LSZ Lty
LN+ g+ LS,
LN+ T

LN+ T

LN+ Q  +Ls, ()
LN+ Q 4 LS,

LN + T

N+ T

LN+ Q@ »+ LS

LN + T



13

14

15

16

17

18

70:20:10

60:30:10

50:30:20

41,5:17:41.5

50:25:25

33.3:38.3:33.3

800
850
900
1050

800
850
900
1050

800
850
900
1050

900

1000

300
1000

500
1000

45+

10
10
10
10

10
10
10
10

10
10
10
10

10

10

10
10

10
10

L3N + LZS
L3N + LZS
L3N + LZS
L3N + LZS
LS + L3N + LZS

LS + L.N + FZS

3
LS + L3N

LS + L3N

LS + LN + L3N
LS + LN + L3N
LS + LN + L3N

LS + LN

LN +Q

LN + C

LN + LS + L3N

LN + LS

LN +Q
LN + C



$i0, PM:60.083

% mol

Lig0s PM: 73,88

Fig.4.1
COMPOSICIONES ESTUDIADAS EN EL SISTEMA

Li0-530,-b,0; .
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CONCLUSIONES

Se ha generado informacidn relevante del estudio de los siste-
mas ternarios LiZO-Sioz-TaZO5 y L120-5102-Nb205. En este contexta
se ha expuesto los resultados obtenidos de la preparacion y andlisis
de 56 composiciones en el sistema LiZO-SiOZ—Tazo5 y 29 composiciones
en el sistema LiZO-Sioz—NbZOB; se encontrd una fase nueva en el sis-
tema L120-S102-Ta205 cuya formula muy probablemente es L15516Ta3022,
se prepararon varios vidrios dentro de este sistema y finalmente se

determinaron lineas de compatibilidad de fases a temperatura de sub-

s0lidos en ambos sistemas.

Se ha reportado alta voiatilidad de oxidos alcalinos a altas tempera
turas ( 2),de aqui se infirid que probablemente se.presentara este
problema en los sistemas de estudio,sin embargo,los resultados obte-
nidos en el estudio de los dos sistemas ternarios L1‘20-Si02-Ta205 y -
L120-5102-Nb205 mostraron que no hay pérdida de Litio en estos siste-
mas..Es probable que la presencia de TaZOS 0 de Nb205 eviten la vola

tilidad de i6n Litio en los dos sistemas re$pectivamente.

Tomando en consideracidn al Pentdxido de Tadntalo y al Pentdxido de -
hNiobio que ‘son el pardmetro variable de los dos sistemas estudia-
dos se observa 1o siguiente: E1 estadn de oxidacion de los dos meta-
les en los dos 6xidos es +5, la longitud de enlace de M-0 en los dos

casos es 2.4 A® (40), los dos dxidos poseen una estructura cibica -

>
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con a=3.3 A®para el Ta205 y a= 3,0 A®para el Pentéxido de Niobio y
sumado a esto se considera que las tres unjores binarias que for--
man parte del sistema Li

0-5102-Ta20 exhiben en 1o general un com

2 5
portamiento similar a las tres uniones que constituyen-el sistema
L120-S1'02-Nb20s (Yer Introduccidén). Fué un propésito estudiar es-

tos sistemas esperando obtener resultados muy similares sin embar

go el estudio de éstos mostrd la presencia de una fase nueva de -
formula L15516Ta3022 solo en el sistema L120-S102-La205 mas no en
el sistema LiZO-Sioz-Nb205. Como la estructura de esta nueva fa~
se no ha sido determinada, es dificil hacer una zfirmacidn sobre

las posibles causas por las que al sustituir el Tantalo por Niobio

ng forme esta fase.

De los resultados obtenidos en el andlisis de composiciones cerca-
nas a la fase nueya se determind el drea de estabilidad de ella -
(Figura 1), asT mismo se determind el rango de temperatura de esta
bilidad de la fase observandose que varia de 1300-1400°C (Tabla -
3,89,

Se prepararon nuevos vidrios (Tabla 3.4, Figura 3.3), todos elios -

transparentes a excepcion de los vidrios con composiciones de aproxi
madamente 60% molar de Oxido de Silicio y 20% de Pentdoxido de Tanta-
lo que mostraron opalescencia debido a la presencia en esa regidn de

un domo de inmiscibilidad de iiquido (Capitulo ITI, Seccidn E).

Se muestra el limite mayor de concentraciones de Pentdxido de Tantalo,
con los cuales la unidn LiZO-SiO2 es capaz de formar vidrior encontrdn

dose que en concentraciones de 50% molar de Oxido de Silicio el limite
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de Pentdxido de Tantalo es 30% molar y para concentraciones de 60%

molar de Qxido de Siiicio el 1imite es 20% molar de Pentdxido de -
Téntalo, de esto se puede observar que a mayores concentraciones de
Oxide de Silicio la concentracidn de Oxido de Téntalo va disminuyen

do para lograr formar vidrios en este sistema.

Finalmente se presenta la determinacidn de tridngulos de equilibrio
a temperatura de subsdlidos tanto del sistema LiZO-SiOE-TaZO5 (Capi-

tulo II1 Seccion D) como del sistema Li,0-510,-Nb,0g {(Capitulo IV).

Considerando que fases de Oxido de Tintalo alcalino son considerados
como posibles candidatos en la blsqueda de nuevos materiales de alpa
conductividad de i6n alcalino (12) y para la continuidad de este tra
bajo se sugiere la determinacidn de 1a estructura de LiSSiGTaBOZZ;--
trabajo que actualmente se lleva a cabo en la Universicad de Aberdeen
y posteriormente se estudiardn propiedades eléctricas ceesta nueva -
fase.. As7 mismo se sucgiere un estudio de propiedades fisicas y eléc-
tricas a los vidrios formados dentro del sistema L120-8102-Ta205 y-
en especial un estudio profundo en la regidp de inmiscibilidad de 17

quidos.

629b6%
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% mol

lI_TdU4 LiT303 liIa;.;Ug Ta;U

Fig. 1

P.Cly DE ESTATILIDAD DE LA FASE Li5516Ta,2022

o~

DENTRD DCL SISTEMA L1,0-5i0,-Ta,0,.
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APEKDICE

RESULTADOS DE LOS EXPERIMENTOS REALIZADOS

A LAS COMPOSICIONES ESTUDIRDAS

EN EL SISTEMA L120-5102-Ta
Composicion
“ molar Temperatura Tiempo
Numero L120-8102-Ta205 °C Hrs.
1 50:25:25 1000 10
1000 20
1100 4
2 3373: 33,8233 3 1000 10
1100 20
1300 3
3 20:<0:40 1000 10
1003 20
1150 10
4 10:30:60 1002 i0
1000 20
1150 16
5 30:60:10 1000 10
1009 20
c¢30 10
900 4
1050 10
1275-1000 10
1275-5950 10
1275-960 46
1275-92C 10

_54.

205:

Fases Presentes

LT + LS poCo + L3T (t)

LT+ LS
P

LT

LT +
LT
LT +

LY A

-

LT
LY 4

LT3

T
3

3

(a]
2z
4+ 4 oo

MM
= NE A
+ +

N

Lo

ol

Ly

Q.

+ g (g) +C (1)

LS (t)

3
+Q (%)

+ C (t)

+ Ta20

* Q (t) % Tazos (t)



10

11

12

Continla APENDICE

45:40:15

45:17:41.5

60:20:20

70:20:10

33.33:50:16.66

63:20:27

33,5:55:11.5

1000
1000
1100

850
1200

830
900

830
1000
1100

1100-800

1000
1450-1000
1450-1200
1450-1350

1000
1050
1100

1400-1000
1400-1100
1400-1200
1400-1300

1400-1350

=55~

10
20

10

10

10
10
10
10

10
10

10
10
10

10
10

LT + LS + FN

LT + LS + FN

LT + LS

LT + Q (t)

LT + Q (i) t LT, (t)

LT + L3T (t) + LS (t)
LT + L3T + LS (t)

L3T + LZS

L3T + LZS
L3T'+ LZS
LT + LS
LT + FN + LS

LT + FN + LS (t)

LT + FN

s

L3T + 1S
L3T + LS
L3T + LS
FN + LS

LT + FN

LT + FN

LT

!



Continda APENDICE

13 40:50:10
14 40:55:5
15 25:60:15
1r 25:55:20
. 65:30:F

1000

1000
1050
1100

1000

1200

1450
1450-1350
1450-1300
1450-1200
1450-1100

1450-960

1550-1350
1550-1350
1550-1329

1550-1200

1550-1100
800
900

1000

=56+~

10

10
10
10

10

1/2
10
10
10
10
46

10
10

LT + LS + FN

LT + LS

LT + L5

LT+ LS

Fi+ L7 + T (t)
FN # L™ # F (t)
N

FN

FN

FN

Fl=gigt

FN LS2 @ C

LT

LT

L ¥ (Fh

LT = FN

LT + FN

L,S + LS

LZS + L5

LZS + LS 4 L3T



18

19

20

21

Continda APENDICE

66:25:9

60:36:4

2252:66.6:11.2

25:66.6:8.33

800
900
1000

800
300
1000

1000

1400
1400-1350
1400-1200
1400-1100
1400-1000
1400-950

1300-1350
1300-1200
1300-1100
1300-950

-57-

10

10
1/4

10
10
10

10
10

L3T + LZS

L3T ¥ L25

L3T + LS + LZS
LS + LZS + L. T

3

LS # LZS + L3T

LS + L3T + LZS

FN + LT + 7

=

2

N+ T
FN + T
FN + C + LS

FN

FN + C + L$2



22

23

24

25

26

Continja APENDICE

20:10:10

27:40:33

§:36:60

26.6:66.6:6.6

27,7:66.6:5.5

1006

1375
1375-1350
1378-1206
1375-1100
1375-1000
1375-949

1000
1100

1200

1000

950
990
1250
1250-1200
1250-1100
1250-1000
1250-950

1250-1100
1250-1000
1250-950

<58

10
1/2
3

3

10
10
10

10

10

10

1/2

10
10
10

10
10
10

N+ LT +7
N

i

FN + T

i ; T
N+T

FN + C + LSZ

Q + LT3 + LT

Q+ LT, + LT

3
LT+ Q (1) + LT3 (D)

TaZO5 + SiO2
LSZ + LT + Q
FN + 7

N

FN

FN + T

FN + LSZ + T
FN + LS, + C

FN
FN + 7 + LS2
FN + C + L52



&7

28

29

30

Continda APENDICE

25:62.5:12.5

£8112162.5:9,37

Jliele8

31:63:6

1000

1430
1430-1350
1430—1300
1430-1200
1430-1050
1430-960

1250-1200
1250-1000
1250-960
1250-300

1000
1300-1100
1300-1000
1300-960
1300-900

1325-1100
1325-1000
1325-960
1325-900

_59.

10
1/4
10
10
10
10
10

3
10
46
10

10
10
10
46
10

10
10
46
10

FN

FN

EN
FN
FN

FN
FN
FN
N

N
N
FN
FN
FN

FN

FN 4

FN
FN

LT + T

C+ LS

C +
&

LS

LS
LS
LS

LS
LS,
LS

LS



31

32

33

34

35

26:61:13

22:61.5:11.5

26:63:11

20:60:20

16:76:8

1000

1380
1380-1375
1380-1275
1380-1200
1380-1100
1380-960

1400-1275
1400-1100
1400-1050
1380-1275
1380-1100
1380-1050
1380-1000
1500-1400
1500-1375
1500-1300
1500-1200

‘1500-1100

1500-1060

1525-1400
1525-1300

-60-

10
142
3
10
10
10
46

20
10
10
10
10
10
10
10
10
24
10
10
10

10

FN

EN.

FN
FN
FN

FN
FN
FN
FN
FN

FN
FN
FN
FN
FN
FN

FN

FLT+T

{t)

+ T
+C+ LS

+ C+ LT

+ O+ LT

£ LT



39

40

41

42

43

44

45
4¢

48

15%

10:

Continda APENDICE

70

70:

160

150:

50
:65:
168

166

15

20

25

30

20

1475-1400
1475-1390
1475-1350
1525
1450
1400
1450
1406
1500-1450
1500-1400
1000
1000
1000
1000-1000
1000-8¢8C
1100-100C0
1100-980
1100-260
1000
1570-1500

1570-1450
1570-1400

1570-1350

-61-

10
10
10
3
3
10
3
10
3
10
10
10
10
10
10
10
“10
10
10
10

10
10

10

NI +J0 + Ef

Trid + C

FN+C +175 (t)

N + C + LT, (t)

3
Ta,0,
LTy * c
T, # 7T
LT
LT, +T+¢C

LT

w W W W

LT3 + FN

LT ~#7Q #tT,

LT +#0Q+L7

FN + L52 + C

N + LSZ +C+T

N + LS2
2

2
LT + Q + LT

N

FN + LS
FN + LS

LT3

LT3 + T

LT, + C + FN

3



Continia APENDICE

51
52
53

b5

56

17:62:21 1000 10 LT +Q + LT,
1400-1400 10 LT,
1400-1395 10 LT, +C +FN
1400-1390 10 LT, +C+FN
1400-1375 10 LT, + €+ FN
22.5:62,5:15 1000 10 FN + LT + T
1450-1400 10 FN
1450-1350 10 PN+ T
1450-1200 10 FN + T
1450-960 46 F+ T 4 LS,
24:73:3 1275 N
35:61:4 1075 N
27:57:16 1450-1350 10 FN
1450-1200 10 FN
26:58:18 1450 172 N
1450-1400 4° N
1450-1350 10 FN
145041200 10 FN + €
23:60:17 1450 1/2 ¥
1450-1400 4 N
1450-1350 10 FN
1450-1200 10 FN + C
24:60:16 1450-1400 20 FN + C

-R7a



% mol

Fig 1

COMPOSICIOIES ESTUDIADAS EN EL SISTEMA LiZO-SiOZ-TaZOS.
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