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Resumen

La utilizacién de molienda mecanica de alta energia se ha observado como un método para la sintesis de materiales y se ha
documentado en algunos casos el incremento de valor de saturacion magnética lo que hace de interés este tipo de materiales para
ingenieria avanzada o electrdnica, en este trabajo se presenta el resultado de la evaluacién del producto obtenido de la molienda
mecanica de Fe,0s;, MoO,, Nd2O3 y Sm, los cuales fueron agregados al vial de acero inoxidable, el proceso se llevé a cabo durante
13.5 horas a temperatura ambiente, posteriormente fueron caracterizados para identificar las fases estructurales presentes, la morfologia
que se presenta en estos materiales, el comportamiento de la curva de histéresis magnética y la distribucién correspondiente al tamarfio
de particulas.
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Abstract

The use of high-energy mechanical milling has been observed as a method for the synthesis of materials, and it has been reported
as a factor in increasing magnetic saturation values, which makes this type of material of interest for advanced or electronic engineering.
This work presents the results of the product evaluation obtained from the mechanical milling of Fe,O3, M0oO,, Nd,O3, and Sm, which
were added to a stainless-steel vial. The process was carried out for 13.5 hours at room temperature. The resulting materials were
subsequently characterized to identify the structural phases present, the morphology exhibited by these materials, the behavior of the

magnetic hysteresis curve, and the particle size distribution.
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1. Introduccion

Los materiales magnéticos ya sea suaves como lo son los
temporales o bien duros como los imanes permanentes tienen una
muy amplia diversidad de aplicaciones, un caso especifico son
aquellos que contienen 6xido de hierro teniendo estructuras como
granate o espinela con propiedades de magnetizacién muy amplias
(Zhao et al., 2019), por lo que resulta de interés conocer los
cambios estructurales y de propiedades que se puedan obtener por
sintesis a temperatura ambiente con la integracion de tierras raras
en esta composicion especifica, no se observa un estudio con
Fe,O3, M00O,, Nd203, y Sm utilizando este proceso, lo que da lugar
a la generacion de conocimiento en un proceso de sintesis
alternativo, permitiendo observar como interacttan entre ellos, ya
que se tienen referencias de resultados en trabajos previos de
Fe,03-Nd,O3 (Sorescu et al., 2022), se ha estudiado el MoO--
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Fe,0; también (Toleo et al., 2022) pero ahora se tienen materiales
variantes con respecto al Fe;O3-Nd;O3, los cuales son el MoO, y
el samario metalico, los resultados de la evaluacion se presentan
utilizando la molienda mecénica de alta energia la cual ha sido
considerado como un método de quimica verde (Glowniak et al.,
2022), la revision de este tipo de estudios permiten observar que
se obtendran materiales magnéticos suaves, los cuales pueden
tener aplicaciones en ferrofluidos, polvos para recubrimientos,
elementos de dispositivos de micro-ondas, aplicaciones en
sensores, dispositivos médicos, aplicaciones Opticas, elementos de
satélites, sistemas aeroespaciales, electrdnica entre otras (Lang et
al., 2022; Siddiky et al., 2022), un factor conocido que impacta en
sus propiedades es la reduccion del tamafio de particula por
medios mecanicos, lo cual permite ampliar el rango de
aplicaciones, incrementar los valores de saturacién magnética
(ICIN et al., 2022), lo anterior se relaciona con las posibles
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deformaciones estructurales que a su vez modifican el momento
magnético del material al modificarse sus pardmetros de red, los
limites de los dominios magnéticos en el material, dentro de los
métodos alternativos se encuentra el método de molienda
mecanica, el cual presenta una ventaja considerable con respecto
al utilizar tratamiento térmico, en el tratamiento térmico debido a
las temperaturas que se manejan el material precursor puede
presentar cambio de fase o bien degradacién a una temperatura
menor (Xu et al., 2022).

El tamafio de particula de diversos éxidos de hierro ha sido
ampliamente investigado debido a sus propiedades y aplicaciones.
Se han utilizado una variedad de métodos de preparacion de
particulas, los principios basicos y aplicacion de cada método le
proporcionan caracteristicas definidas, dentro de los métodos de
sintesis se tienen los siguientes: molienda mecéanica, método de
coprecipitacion, el método de hidrolisis, el método hidrotérmico,
el método sol-gel, método de micro emulsion, el método de
pirolisis y el método de poliol por mencionar algunos (Escobaro
et al., 2022; Jeyavenkatesh et al., 2022), en este sentido se tiene
de referencia el trabajo de Tripathi con SmFeO; en el que la
caracterizacion estructura, morfolégica, Optica y magnética
llevaron a posibles aplicaciones biomédicas (Tripathi et al., 2022)
evaluando los tamarfios de particula. Por otra parte en el trabajo
publicado por Al-Rashdi et al., en el que ha referido que la
molienda de alta energia permite un cambio en tamafio de
particula y en la distribucion de cationes entre los sitios
tetraédricos y octaédricos de la estructura, resultando una
variacion en la saturacién magnética (Al-Rashdi et al., 2022), por
lo que la literatura y la linea de investigacion llevé a este trabajo
con samario, neodimio y molienda mecanica, en donde mediante
el impacto se generan deformaciones, y nuevas superficies
reactivas alrededor de las particulas o aglomerados, lo que permite
en determinadas condiciones la sintesis de materiales.

2. Metodologia

La metodologia inicia con la seleccion de materiales usados
previamente en la literatura con el Fe,O3; y lograban generar un
cambio estructural, ademas de observarse modificaciones en los
valores de magnetizacion, posterior a ello se seleccionaron las
técnicas de caracterizacion.

2.1. Materiales

Se utilizaron materiales precursores de la marca Sigma-Aldrich
con pureza superior al 99%, los cuales fueron Fe,Oz; MoOs,,
Nd,O3, y Sm, estos precursores junto con las esferas de acero de
12.7 mm de acero endurecido se ingresaron a los viales de acero
inoxidable, para la determinacion la distribucion de tamafio de
particula se utiliz6 como dispersante Darvan 7N de Vanderbilt.
Lo anterior surge de las referencias previas en la literatura que se
han estudiado y se observaron los siguientes compuestos NdFeOs,
SmFeO; y FeMoOj3; (Rezukhina and Kashina, 1978), con lo que se
observan particularidades en magnetizacion, llevando a este
estudio a conocer las fases obtenidas al llevar a la molienda estos
materiales.

2.2. Equipo utilizado.

El molino de alta energia utilizado fue un Mixer/Mill Spex
8000D, para determinar las fases presentes se utilizé el
difractometro de Rayos X Bruker D8 Advance, con radiacion de
Cu y detector LYNXEYE XE, el analisis fue apoyado con el
software EVA y la base de datos PDF2, el magnetémetro que se
uso fue un equipo Microsense de muestra vibrante EV7, el

analizador de tamafio de particula fue un Brookhaven Nanobrook
90 plus, el microscopio electronico de barrido fue un JEOL JSM
6360 LV, para la dispersion de particulas se utilizé un bafio de
ultrasonido Branson.

2.3. Procedimiento

Se seleccionaron materiales los cuales habian logrado
interactuar en trabajos previos (Knauss et al., 2018) con el Fe,Os
como se ha presentado en la introduccion dando lugar a diferentes
compuestos, el samario y el neodimio resultaban de particular
interés debido a sus aplicaciones y que han logrado sustituir al
hierro lo cual da viabilidad a este trabajo, posterior a ello se realiz6
un balance estequiométrico para tener un determinado control,
posterior a ello se insertaron en los viales de acero inoxidable de
60 cm?®, se inici6 la molienda durante varias horas observandose
que se han obtenido resultados favorables en trabajos semejantes
de otros autores después de 11 horas, derivado de la diversidad de
Oxidos se propuso realizar el estudio a 13.5 horas, se realizo la
caracterizacion con Difraccion de Rayos X para determinar los
cambios estructurales de las fases, también fue necesario observar
en el microscopio electrénico de barrido las morfologias que se
desarrollaron con el proceso de molienda, un punto importante fue
determinar los tamafios de particulas menores que se alcanzaron
para lo que se aplicd el andlisis por distribucion de tamafio de
particula, en este procedimiento las particulas de la molienda
fueron ingresadas previamente a un bafio ultrasénico con unas
gotas de Darvan 7N como dispersante, finalmente se realizé la
caracterizacion con el magnetémetro como lo muestra la Figura 1.
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Figura 1. Diagrama experimental.
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3. Resultados

Los resultados que se presentan son los que se obtuvieron a
13.5 horas de molienda, derivado de que es posible observar los
cambios estructurales con mayor interaccion cuando se han
alcanzado ese nlimero de horas en trabajos de referencia (Vera et
al., 2016).

3.1. Difraccion de Rayos X

Los resultados obtenidos por difraccion de Rayos X
presentan un cambio estructural, el cual fue relacionado con
los valores obtenidos de la magnetizacion, en el andlisis se
observa coincidencias de los picos con los correspondientes a
la fase de ferrita de samario-neodimio-hierro identificada con
el PDF 00 064-0553, el cual presentd estructura ortorrombica,
una segunda fase que se logra apreciar es la ferrita de
neodimio-hierro-molibdeno, lo anterior se muestra en la
Figura 2, esta corresponde al PDF 01-078-3418 con estructura
ortorrombica. Con lo anterior es posible afirmar que mediante
el proceso de mecanoquimica fue posible llegar a este tipo de
ferritas.

Vv Sm0.5Nd0.5Fe03
» Nd(Fe0.667M00.333)03
- N4
g
=}
©
©
'-g ‘
[72]
c
g
£
| v
v \ A .
* N‘v _ A v
| ¥ J\*Y*vvf‘***“\y* v * vV Y
U W AR A T A
T T T T T T
20 30 40 50 60 70 80 90

2 Theta (Grados)
Figura 2: Perfil de difraccién de la molienda de 13.5 h.

3.2. Microscopia electronica de barrido

Con los resultados de la Figura 3 obtenidos por microscopia
electrénica de barrido fue posible observar la integracién de
materiales dando lugar a particulas irregulares con grosor de
tendencia a un arreglo compactado, se observé una determinada
homogeneidad en aglomerados con tamafios superiores a
4micrémetros, a diferencia de cuando se tienen los materiales
precursores, el proceso de molienda ha logrado esa integracién en
un proceso a temperatura ambiente, pudiendo tener un material
méas homogéneo atribuido al molibdeno y al samario, el cual
presentd variaciones en su respuesta magnética que mas adelante
se discutieron, lo cual es producto también de la estructural a la
cual se modifico.

108, .

Figura 3: Microgrfl'a del producto de la molienda.

3.3. Distribucién de tamafio de particula

De acuerdo a los resultados obtenidos en la Figura 4 se
observan que los tamafios de las particulas de menor tamafio son
de 300 nm, presentando una mayor proporcion en la primer
distribucion entre 380 y 490 nandmetros, mientras que se tiene
otra distribucion alrededor 2.80 y 3.95 micrémetros, la molienda
genera productos de diferentes tamafios en este caso, en donde es
posible determinar distribuciones de tamafio de particula de
menores dimensiones en comparacion con las distribuciones de
tamafio de particula referidos en la literatura, es un
comportamiento que se viene observando al trabajar samario y el
oxido de hierro 111 mediante la utilizacion del molino Spex 8000D
en trabajos de referencia, se puede indicar que la diferencia que se
observa entre las fotos del microscopio y los resultados del
analizador nanobrook 90 plus, se puede atribuir a la utilizacién de
bafio ultrasénico y Darvan 7N para la separacion de aglomerados,
los cuales se observaban de hasta 24 micrometros en la Figura 3,
los valores son similares a los que tiene le samario con pureza
superior al 98%, la diferencia estaria en el costo, al tener
materiales mas econdmicos y mantener esos niveles de
magnetizacion pudiera utilizarse en el disefio de productos.
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Figura 4: Distribucidn del tamafio de particula del producto de
la molienda.

3.4. Magnetizacion

En los resultados de magnetizacion del material en la figura 5
se observan resultados superiores a la magnetizacion del trabajo
con samario, hierro y molibdeno con valor de 0.7 (Wei et al,
2021), el valor maximo a 18,000 Oe corresponde a 9.58emu/g. lo
anterior se puede atribuir a el arreglo estructural, a la relativa
integracion de elementos del material que permite tener estructura
ortorrdbmbica, generando un aumento en los momentos
magnéticos facilitando la respuesta del material al ser expuesto a
un campo magnético externo.
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Figura 5: Respuesta magnética del producto de la molienda.
4. Conclusiones

Mediante el proceso de quimica verde de mecanoquimica se
obtuvo la caracterizacion estructural, morfolégica, el anélisis de
tamafio de particula y la respuesta magnética, identificando las
estructuras de Nd(Feo.s67M00.333)03 Y SmosNdosFeOs, estas son
ferritas con estructura ortorrombica, presentando un mayor valor
en la saturacién magnética con lo reportado en la literatura de
compuestos de referencia, con la informacién disponible, la
evaluacion magnética que correspondié a un material magnético
suave con valores de 9.58 emu/g.
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