UNIVERSIDAD AUTONOMA DEL ESTADO DE HIDALGO
INSTITUTO DE CIENCIAS BASICAS E INGENIERIA
AREA ACADEMICA DE CIENCIAS DE LA TIERRA Y MATERIALES

3er Encuentro de Investigacion
Cuerpo Académico de Materiales

7

/;\\
ESTUDIO DEL EFECTO DE LA TEMPERATURA DE SINTESIS E[\I LA ELABORACION D'E
MANGANITAS DE CALCIO DOPADAS CON EUROPIO POR EL METODO DE COMBUSTION.

Eduardo Lopez Melo, Felipe Legorreta Garcia, Leticia E. Hernandez Cruz.
Area Académica de Ciencias de la Tierra y Materiales, Instituto de Ciencias Basicas e Ingenieria,

Universidad Autonoma del Estado de Hidalgo, Ciudad Universitaria, Carretera Pachuca-Tulancingo
Km. 4.5, Mineral de la Reforma Hidalgo; C.P. 42184. México. rallykz@hotmail.com

RESUMEN

Se sintetizaron mediante el método de combustién, manganitas de calcio dopadas con europio de
composicion estequiométrica EugosCagosMnOg; utilizando como sales precursoras, nitratos de
calcio, manganeso y europio y acido nitrico como combustible. Se estudié el efecto de la
temperatura de sintesis y la cantidad de agua desionizada utilizada en la morfologia de las
particulas, realizando un estudio por microscopia electronica de barrido (MEB). Se observd que
para cada temperatura de sintesis empleada, la morfologia de las particulas tuvo una variaciéon
significativa.

1. INTRODUCCION

Los cerdmicos avanzados también conocidos como ceramicos técnicos o de ingenieria se
sintetizan por lo comUn con una gran pureza y con caracteristicas deseables. Presentan mejores
propiedades mecanicas, eléctricas, 6pticas y magnéticas y son mas resistentes a la corrosion, que
los ceramicos tradicionales. En consecuencia, estos materiales tienen gran importancia en la
industria aeroespacial y electronica, debido a estas propiedades tan particulares, como por
ejemplo, la magnetorresistencia colosal, que es una propiedad de algunos materiales ceramicos,
principalmente Oxidos con estructura tipo perovskita basados en manganeso (manganitas), que les
permite cambiar su resistencia eléctrica en presencia de un campo magnético; asi como en una
amplia gama de tecnologias relacionadas con el magnetismo, la éptica y la energia renovable[1].

Las manganitas con estructura tipo perovskita (Eup s Cag 95 MNO3) son productos elaborados por el
hombre con caracteristicas de disefio. Existen diversos métodos para sintetizarlos ya que
dependiendo el método se pueden modificar sus propiedades fisicas y cambiar los estados de
oxidacion de los cationes polivalentes, las caracteristicas ceramicas de las muestras, etc. Algunos
de los mas utilizados son: sol-gel, mecanosintesis, precipitacion y co-precipitacién, hidrotermal,
combustion, entre otros, existiendo ventajas y desventajas en cada uno de ellos. Este Ultimo, es un
buen método para lograr la composicion homogénea de los polvos, y como resultado
homogeneidad en la microestructura del producto calcinado [2]. Consiste en la adicion de sales
inorganicas precursoras del ceramico a una solucion acuosa, la cual contendrd un agente reductor
para llevar a cabo una reaccion de dxido-reduccion de autopropagacion exotérmica [3] y las
principales ventajas sobre los demés métodos es el uso de equipos relativamente simples, la
formacion de productos de alta pureza, la estabilizacion de fases metaestables y la formacion de
productos de diversas formas y tamafios [4 y 5].

Por esta razon en este trabajo se presentan resultados previos de la obtencion de polvos
ceramicos de manganitas de calcio dopadas con europio sintetizados por el método de combustion
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empleando &cido citrico como combustible, con el fin de analizar los efectos que producen la
variacion de la temperatura y del volumen de agua desionizada en su morfologia.

2. MATERIALES Y METODOS

Para el método experimental se trabajaron dos volimenes de agua, uno de 10 mL variando la
temperatura de 500, 550 y 600 °C, respectivamente y otro volumen de 12 mL efectuado a 600°C.

Con el fin de obtener 1g de solucién sélida de manganita, se pesaron las cantidades necesarias de
Ca (NOj3)4H,0, Eu(NO3);5H,0, Mn (NO3);H,O y CgHgO,. Posteriormente se agregé agua
desionizada para disolver la muestra, misma que se meti6 en la mufla a la temperatura deseada
para generar la combustion. En ninguno de los productos fue observada ningun tipo de flama. La
caracterizacion de los polvos obtenidos se llevd a cabo utilizando un microscopio electrénico de
barrido marca JEOL JSM-6300. Los cuales se sumergieron a un bafio ultrasénico marca Branson
modelo 2510, con el objetivo de separar posibles aglomerados antes de ser analizados por
Microscopia Electronica de Barrido (MEB).

3. RESULTADOS
a) Efecto de la temperatura de sintesis: 500, 550 y 600 °C y 10 mL de agua desionizada

Al caracterizar por Microscopia Electronica de Barrido los polvos sintetizados se observaron
particulas con dos morfologias: en una de ellas destacan un tipo de filamentos lisos con tendencia
a presentar formas planas en algunas zonas a lo largo de su longitud y en la otra se presentan
particulas amorfas y porosas con tamarfios que varian de 1 a 90 um, como se muestra en la fig. 1
a), ademas de poseer un tamafio aproximado de poros de 1 a 2 ym (imagen no mostrada).
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Figura 1. Imagenes de MEB mostrando el efecto de la temperatura de combustién. Particulas
porosas con tamafos que oscilan entre 1y 90y m. Particulas en forma de filamentos sintetizadas
a una temperatura inicial de la mufla de: a) y b) 500°C, c) 550 °C y d) 600°C. Noétese una
morfologia méas uniforme conforme la temperatura incrementa.

Las particulas en forma de filamentos cuya longitud oscila entre 300 y 1000 ym presentan una
variacion en su morfologia conforme incrementa la temperatura. A 500°C (fig. 1 b)) se observan
filamentos unidos cuya seccioén transversal cambia en forma y grosor, sin embargo a 550°C (fig. 1
c)) se observa un filamento con una menor variacién en su seccion transversal, mientras que a
600°C (fig. 1 d)), la uniformidad del filamento en neta tanto en su seccion transversal como en la
longitudinal y cuya morfologia es tipo cinta.

b) Efecto de la cantidad de agua desionizada

Se eligieron dos volimenes de agua desionizada, 10 y 12 mL, ambos se trabajaron a una
temperatura de 600°C. Al revisar los resultados, nuevamente se encontraron mayoritariamente
particulas porosas y en forma de filamentos. La disminucion de la cantidad de agua desionizada
disminuye el tiempo de sintesis causando un efecto similar al del incremento de la temperatura.

Los resultados obtenidos con respecto a las particulas porosas se atribuye al escape constante de
los gases durante el proceso de combustion; por otro lado, la formacién de filamentos podria ser un
indicativo de la ausencia de gases en ciertas zonas en las cuales se favorecen la nucleacion y el
crecimiento de filamentos. Ademas el hecho de que no exista la presencia de una flama se permite
con esto una combustién estable que da lugar a la formacion de polvos con estructura no porosa.
El incremento de la temperatura de sintesis disminuye el tiempo total de reaccion y por ende la
formacion de gases es limitada, produciendo filamentos con secciones transversales y
longitudinales mas uniformes.
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CONLUSIONES

Se obtuvieron polvos cerdmicos mediante el método de combustion, de composicion
estequiométrica ideal EugosCapesMNO;.  Bajo las condiciones mencionadas no se presento
ninguna flama. El estudio por MEB puso en manifiesto que variando la temperatura y el volumen de
agua desionizada, se producen particulas con morfologia diferente obteniendo dos poblaciones:
porosas de 1 a 90 ym, con tamafios de poros de 1 a 2 um y filamentos planos cuya longitud oscila
entre 300 y 1000 ym. Las paftulas porosas se atribuyen a los gases de combustion que se
producen durante la reaccién y la formacion de filamentos son debidas probablemente a que en
algunas zonas la reaccién es mas estable, con una limitada cantidad de gases, favoreciendo a este
tipo de estructuras.
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