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RESUMEN

En este trabajo se analiza la relacion del tamafio de particula y la estructura cristalina de polvos de
hexaferrita de estroncio (SrFe;,0;9) sobre sus propiedades magnéticas. El polvo de hexaferrita fue
obtenido mediante molienda de alta energia durante 5 h sobre mezclas estequiométricas de 6xidos
de estroncio (SrO) y de hierro (Fe,0,), posteriormente se aplicé un tratamiento térmico (TT) de 2 h
a 800° C y se realizd, mediante molienda, el refinamiento del tamafio de particula (RTP) durante
diferentes tiempos (0, 0.5, 1, 1.5 y 3 h). Los resultados de difracciéon de rayos X (DRX) muestran
que el RTP no modifica la estructura cristalina de la hexaferrita de estroncio. La microscopia
electrénica de barrido (MEB) junto con la técnica de difraccion laser, permitieron concluir que al
incrementar el tiempo de RTP hasta 3 h, comienza a observarse el fendomeno de aglomeracion de
particulas de SrFe;,014, dicha aglomeracién propicia la formacién de particulas de mayor tamafio.
Para determinar el tamafio de particula de las muestras, se utilizé la técnica de difraccién de luz
laser, midiendo tamafios que oscilan desde los 6.76 um sin RTP y hasta los 3.2 um con un RTP de
1.5 h, tiempos de RTP mas prolongados generan pequefios incrementos de tamafio de particula,
acorde con resultados experimentales de articulos reportados por otros autores, lo cual se debe a
las soldaduras en frio entre particulas pequefias. Finalmente, se evaltan los efectos del tamafio de
particula sobre la magnetizaciéon al maximo campo aplicado (18 kOe) y la coercitividad del polvo
de hexaferrita, apreciandose una reducciéon en los valores de Mgy H¢ al disminuir el tamafio de
particula.

1. INTRODUCCION

Las hexeferritas de estroncio (SrFe;,019) han generado un gran interés en las Ultimas décadas
debido a sus buenas propiedades magnéticas, estabilidad quimica, y de bajo costo en
comparacion con los compuestos de tierras raras. [1] Las hexaferritas de estroncio son materiales
magnéticos duros que se pueden sintetizar por diferentes métodos, destacando el convencional [2-
3], sol-gel, pol-yol y mecanosistesis. Este Ultimo ha demostrado muy buenos resultados en la
obtencién de material y propiedades magnéticas, en especial magnetizacion de saturacion y
coercitividad en rangos de 40 a 60 emu/g y 3000 a 5700 kOe respectivamente [4-6] atribuyendo
sus altos rangos de propiedades magnéticas al proceso en el cual se reportan defectos internos.
[7]

Desde el descubrimiento de las hexaferritas en 1950 han sido ampliamente estudiadas en su
sintesis y propiedades fisicas, uno de los aspectos de mucho interés en el estudio de este tipo de
material es el tamafio de particula debido a que la coercitividad depende en gran medida de las
propiedades fisicas del polvo del material, esto se debe a la anisotropia magnetocristalina. [8]
obedeciendo la teoria de monodominio y multidominio.
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En este trabajo se analiza el efecto de un tratamiento de RTP de 0.5, 1, 1.5 y 3 h sobre polvos de

SrFe;;,0,9 obtenidos mediante mecanosintesis para observar el comportamiento de las
propiedades del material comparadas con su tamafio de particula.

2. PARTE EXPERIMENTAL

El proceso para obtener la hexaferrita de estroncio fue mediante mecanosintesis (MS) o molienda
reactiva de una mezcla estequiométrica de polvos de 6xidos comerciales de estroncio (SrO) y de
hierro Il (Fe,03), durante 5 h en un molino de alta energia seguido de un tratamiento térmico (TT)
de 800°C durante 2 h, y posteriormente el polvo sintetizado fue sometido a un refinamiento de
tamafio de particula (RTP) en un molino de alta energia durante 0.5, 1, 1.5 y 3 h con metanol,
como agente de control a 0.25 ml, posteriormente se caracterizaron las diferentes muestras,
primero fue sometida a difraccion de rayos X (DRX) en un difractémetro Equinox con fuente de Co
para comprobar la formacién de las fases de la hexaferrita. La morfologia y el tamafio de particula
se estudié mediante microscopia electronica de barrido (MEB) con un microscopio JEOL a 20 kV,
seguido de una analisis de distribucion de tamafios de particula con un equipo Beckman Coulter y
finalizando con su caracterizacibn magnética mediante un magnetometro de muestra vibrante
(MMV) Microsense V7 a un campo aplicado méaximo de 18 kOe.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la Figura 1 se presentan los difractogramas del material obtenido del proceso mecanoquimico y
tratamiento térmico y  sometido a reduccién de tamafio de particula, en el cual se pueden
distinguir los picos correspondientes a la estructura tipica de la hexaferrita (ICSD 16158, P63mmc).
En los patrones graficados b) y c), los cuales tienen RTP de 1 y 3 horas respectivamente, se
pueden observar que el RTP no modifica las fases de la hexaferrita conservando asi su estructura,
sélo se observa un ensanchamiento de los picos asociados a la disminucién del tamafio de cristal.
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Figura 1. Patrones de difraccion de SrFe;,0;9 Obtenida por mecanosistesis con: a) RTP Oh, b) RTP
1hyc)RTP 3h.

En la Figura 2 se muestran el primer cuadrante de la gréafica del ciclo de histéresis magnéticos de
la SrFe;,0,9 sometida a RTP de 0, 0.5, 1, 1.5 y 3 horas, y las micrografias del material a una
remolienda de 0, 1 y 3 horas; en el ciclo de histéresis se puede observar una disminucién gradual
de la magnetizacién de saturacién y de la coercitividad al incrementar el tiempo de re-molienda. En
las micrografias se observa la reduccion de tamafo de particula de 0 h a 1 h de RTP ademas de
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una clara aglomeracion en la micrografia de 3 h de RTP. Las Figuras 1 y 2 indican que el RTP
esta afectando las propiedades magnéticas, debido a su efecto sobre el tamafio y morfologia de
las particulas, mas no la estructura del material, por lo tanto se realiz6 el analisis de las
propiedades del tamafio respecto al tiempo.

Magnetizacion (emu/g)

——3h

Campo aplicado (kOe)

Figura 2. Cuadrante 1 del ciclo de histéresis de SrFe;,039 con: a) RTP Oh, b) RTP 0.5 h, c) RTP 1
h,d)RTP1.5h,ye)RTP 3 h
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Figura 3. Efecto del tiempo de RTP sobre el tamafio de particula.
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En la Figura 3 se muestra el tamafio de particula contra el tiempo de molienda, observando que el
tamafio promedio de las muestras sin RTP es de 6.67 ym, al incrementa el RTP a 1.5 h se obtiene
el menor tamafo de particula (3.205 um), pero también se observa un incremento en el tamafio
cuando el RTP de 3 h, atribuyendo este fendbmeno a aglomeraciones por soldadura en frio.

En la Figura 4 observa el efecto del tamafio de particula sobre la coercitividad, apreciando una
disminucién de su valor al disminuir el tamafio de particula. Lo anterior no tan sélo se justifica por
una disminucién del tamafio de particula, sino también se debe al incremento de defectos
producidos por el trabajo en frio o deformacion a la que se somete a los polvos durante el proceso
de molienda de alta energia.
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Figura 4. Efecto del tamafio de particula sobre la coercitividad.
7.0

6.5
601
55
50-
451
40

35j '\\\’/////,,/f

3.0+

Tamano de particula Dm (um)

2.5 T T T T T T
44 46 48 50 52 54

Magnetizacion Ms (emu/g)
Figura 5. Efecto del tamafio de particula sobre la magnetizacién de saturacion.




L:yl“"’ '.-'f: ' ’ -23."" ¥
% g e A XTI encuentro
| | - B 57

<& a- Participacion ela

kA\t\‘U\w\:jL ; MuJ er

k58 {3 «(Clencla

En la Figura 5 se presenta el efecto de mayores tiempos de re-molienda (RTP) sobre la
magnetizacién a 18 kOe (maximo campo aplicado). En esta figura es posible apreciar una ligera
disminucién de la magnetizacién con el tiempo, lo cual se considera puede ser posible a que una
pequefa porcidn de la hexaferrrita de estroncio se descompone a los éxidos precursores (Fe,Os +
SrO), ocasionando una modificacion de la composicion intrinseca de la hexaferrita y por lo tanto,
una disminucion en la magnetizacion.

4. CONCLUSIONES

Los polvos sintetizados y sometidos a refinamiento de tamafio de particula durante diferentes
tiempos de reduccién de tamafios de particula (RTP), 0.5, 1, 1.5 y 3 h no se ven afectados en su
estructura cristalina pero si en sus propiedades magnéticas, debido a que en RTP reduce el
tamafio del material sintetizado. En los tiempos de 3 h se comienza observar aglomeracion de
material, confirmando esto por micrografia, en la cual observamos aglomeracion de particulas y
refutandolo con analizador de tamafio de particula, el cual confirma el incremento en los valores,
lo cual se interpreta como aglomeracion. Al disminuir el tamafio de particula se disminuyen las
propiedades magnéticas de coercitividad y magnetizacion.
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