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RESUMEN

En este trabajo se reporta la obtencion de polvos de hexaferrita de estroncio (SrFe12010), utilizando
el método de sonoquimica el cual induce el fendbmeno de la cavitacibn acustica, asistido por
tratamientos térmicos. Los compuestos utilizados fueron acetatos de hierro y estroncio, usando
como disolvente dietilenglicol. Los tratamientos térmicos se llevaron a cabo en un rango de
temperaturas desde los 300 °C hasta 900°C. El analisis mediante rayos X revel6 que durante el
proceso de cavitacién ultrasénica se obtiene un material amorfo. El cual posteriormente
experimenta una transformacién hacia una estructura cristalina metaestable, maghemita (Fe2.6604)
que aparece después de un tratamiento térmico a 300 °C durante 1 h, y se trasforma en hexaferrita
de estroncio después de aplicar un tratamiento térmico a 700 °C. La hexaferrita de estroncio
obtenida muestra una magnetizacion de 60 emu/g, y 6.38 kOe de coercitividad, mayor de lo
esperado para esta ferrita (55 emu/g).

1. INTRODUCCION

Las hexaferritas (HF) son cerdmicos funcionales consideradas como material magnético duro, es
decir, de alto campo coercitivo y conocidas como material ferromagnético (1). Su férmula general
es MFe12019, donde M es un ion divalente, el cual puede ser sustituido o dopado por iones
divalentes metalicos, tipicamente Ba2*, Sr2*, Pb?*, etc, los cuales poseen un tamafio similar (radio
i6nico) sin distorsionar la estructura. Sus propiedades magnéticas dependen de su estructura,
teniendo ademas anisotropia magnetocristalina (MCA), que es una magnetizacion inducida que
tiene una orientacion preferencial dentro de la estructura cristalina. Sus aplicaciones mas comunes
son como material de grabacion magnética y almacenamiento de datos (2), debido a su
magnetizacién aproximadamente 60 emu/g y su alto campo coercitivo 5.5 kOe (3). Las hexaferritas
han sido obtenidas por diferentes métodos de sintesis: co-precipitacion (4-5), sintesis hidrotermal
(6), mecanosintesis (7-3), proceso sol-gel (8), microemulsion (4), entre otros.

El uso de irradiacion de ultrasonido o sonicacién para la produccién de nanoparticulas, ha sido un
tema de investigacion de gran interés en los ultimos afios, la sonoquimica es un método en el cual
las moléculas experimentan una reaccién quimica, debido a la aplicacion de la radiacion de
ultrasonido (20 KHz — 10 MHz). Esta radiacion de ultrasonido induce el fenémeno de la cavitacion
acustica, el cual consiste en la creacion de muchas burbujas debido a la relajacién y compresion
de un liquido solvente, estas burbujas implosionan generando ondas de choque que causan una
modificacion estructural de los objetivos que estan siendo irradiados con ultrasonido (9).

Este trabajo se trata de la sintesis de particulas de hexaferrita de estroncio, usando como
materiales precursores acetatos de hierro y estroncio, en un solvente con agua como agente
oxidante y Dietilenglicol como medio quelante. Este método es propuesto como simple, econémico
y amigable con el medio ambiente para la sintesis de este tipo de material.
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2. DESARROLLO EXPERIMENTAL

Para desarrollar la parte experimental, se hicieron los célculos previos para conocer los pesos
estequiométricos de los precursores acetato de hierro (C2HsO2)2Fe y acetato de estroncio
(C2H302)2 Sr., los cuales fueron disueltos en 50 ml de solvente, la cual consisti6 en una mezcla de
Dietilenglicol y H20 en una relacion de 2:1, segun la siguiente reaccién que corresponde a la
obtencién de la hexaferrita de estroncio.

12Fe(C,H;0,), + Sr(C,H;0,), = SrFe;;049 + Cs;Hy5035 Ec.1
La mezcla se sometié a sonicacion con el dispositivo Ultrasonic Homogenizer Model 300VT, con
una variacion de tiempo de irradiacion de sonido en 10 min y 3 horas. Las soluciones resultantes
se centrifugaron a 12000 rpm durante 15 minutos se aplicaron dos lavados con metanol,
posteriormente se secaron a 80 °C durante 1 h. Para el andlisis de DRX Se utilizé un difractémetro
de la marca Inel Equinox 2000 con radiacion de CoKa1 (A = 1.7890 A), las mediciones de los
patrones fueron realizados en un intervalo de 20-85°C con incrementos de 0.02 (26). La
caracterizacibon magnética se realizé en el equipo Microsense EV7 Vibranting Sample
Magnetometer. Las mediciones se realizaron en un campo aplicado a temperatura ambiente con
rango de +£18 kOe.

3. RESULTADOS Y DISCUSIONES

En la Figura 1 se muestra el difractograma de los polvos obtenidos por sonicacién de 10 minutos
con tratamiento térmico a diferentes temperaturas. Tal como se puede observar que bajo estas
condiciones experimentales el proceso de sonoquimica no permite completar la reaccién Ec. (1),
debido a la ausencia de los correspondientes picos de difraccién de la SrFe12019 en el patrén de
DRX, asi que se necesita un proceso térmico para lograr la reaccién. A pesar del tratamiento
térmico hasta 900°C, no hay picos de DRX correspondientes a la hexaferrita, por lo tanto, se puede
concluir que en 10 minutos de sonicacion, la estructura hexaferrita no puede ser sintetizada.
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Fig. 1 Difractograma de los experimentos con tiempo de sonicacion de 10 minutos y tratamiento
térmico a diferentes temperaturas (300 a 900 °C).

En la Figura 2 se presenta el difractograma de los polvos obtenidos por sonicacion de 3 horas con
tratamiento térmico a diferentes temperaturas, donde se corrobora que a pesar de no obtener la
hexaferrita del proceso de sonicacion, si se aplica un tratamiento térmico superior a 700°C, se
obtiene la estructura deseada, hexaferrita. Se aprecia que cuando la temperatura del tratamiento
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térmico es de 300 ° C, se observan picos correspondientes a una mezcla de maghemita, Fe2.6604 y
pequefas cantidades de hematita Fe2O3, mostrado en la Figura 2, por lo tanto los polvos con
tratamiento térmico a baja temperatura (300°C) consisten en maghemita (y-Fe203), la cual es
magnetita deficiente de hierro (Fe26604) y pequefias cantidades de hematita (Fe203), la cual fue
formada siguiendo el mecanismo:

H,0+))) - H-+0H - Ec.3
20H g H202 EC4
H " +H202 hd OH " +H20 EC4
(C2H302)2 ' +H g CzH402 EC5
A, DEG
ST+2 + F€+2 + OH_ e STXF62_66_X04 + F6203 EC.6

Al aumentar la temperatura hasta los 400 °C, la cantidad de hematita incrementa, esto, como
producto de la oxidacion de la magnetita en una atmosfera oxidante a altas temperaturas, acorde a
la siguiente ecuacion.

A
2 81y Fey56-504 +50; > 35T Fe,_0; Ec. 7
A temperaturas por encima de los 700 °C, la hexaferrita de estroncio se forma, y el proceso de
sintesis es completado a los 800 °C, siguiendo el mecanismo:
A
Fe,0; + Fey 604 + SO + 0, —> STFe 5,049 Ec. 8

= Fe,0, ©° SrFe,0 aFe O
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Fig. 2 Difractogramas de los experimentos con tiempo de sonicacion de 3 horas y tratamiento
térmico a diferentes temperaturas (300 a 900 °C).

En la figura 3 se muestra el ciclo de histéresis magnético de los polvos sintetizados por
sonoquimica y con tratamiento térmico a diferentes temperaturas, se observa que para el polvo
con tratamiento térmico a 800 °C muestra una saturacion de magnetizacion de 62.3 emu/g y un
campo coercitivo de 6.5 kOe, muy acorde con lo reportado para este tipo de material (3), las curvas
de histéresis del tratamiento térmico a temperaturas de 300 y 500 °C indican que existe la
presencia de un material magnéticamente blando con una magnetizacion de 20 y 45 emu/g, con
una magnetizaciéon de saturacion débil, debido a la formacién de fases de material ferrimagnético,
las curvas de histéresis del tratamiento térmico a 700 y 800 °C indican un comportamiento
ferromagnético, comprobando que existio un cambio de fase inducido por el tratamiento térmico,
esto se muestra en el difractograma de la figura 2 en el cual se identificé la formacion de la
hexaferrita.
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Fig. 3 Curva de histéresis magnética de los experimentos con tiempo de sonicacion de 3 horas con
tratamiento térmico a diferentes temperaturas.

4. CONCLUSIONES

Se sintetizd exitosamente hexaferrita del tipo M con férmula SrFe12019, mediante sonoquimica de
mezclas de acetatos en una solucion poliol, los 6xidos resultantes se caracterizaron por diferentes
técnicas, esto permiti6 proponer un mecanismo de reaccidn que se resume en la formacion de
fases de magnetita y hematita dopadas con cationes de Sr?*, ambas fases, previas a la formacién
de la ferrita hexagonal. Se observé que el método de sintesis propuesto promueve la formacién de
un material amorfo, el cual se cristaliza, al aplicarle un tratamiento térmico, a temperaturas
superiores a 300°C esto debido a fendmenos de difusién en estado sdlido. Se puede concluir que
la sonicacion de un complejo poliol durante 3 horas asistido por un tratamiento térmico por encima
de los 700 °C permite la obtencion de una fase pura de hexaferrita de estroncio.
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