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Resumen

En este trabajo se presenta el efecto de la temperatura de tratamiento térmico en la estructura y las propiedades, magnéticas, opticas
y fotocataliticas de ferrita de niquel (NiFe.O4) obtenida por molienda mecanica de alta energia. Mediante difraccion de rayos X (DRX)
y refinamiento Rietveld se confirmd la formacion de NiFe,O, y la presencia de Fe,O3 a temperaturas inferiores a 1273 K. Por medio de
magnetometria de muestra vibrante (MMV) se observé un aumento en la magnetizaciéon cuando se incrementa la temperatura de
tratamiento, atribuido a la distribucién catiénica de los iones magnéticos de Fe®* y Ni?* en la celda unitaria. Empleando reflectancia
difusa se determinaron los valores de banda prohibida confirmando que los materiales absorben luz en el espectro visible. Las muestras
presentan una buena eficiencia de degradacion, en una solucién de 5 ppm de azul de metileno, alcanzando valores superiores al 60 %,
siendo una buena alternativa como fotocatalizadores empleando el rango de luz visible, y recuperables magnéticamente.
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Abstract

This work reports the study of the effect of annealing temperature over structure, magnetic, optic and photocatalytic properties of
nickel ferrite (NiFe,O,) synthetized by high-energy ball milling. X-ray diffraction technique (XRD) and Rietveld refinement confirm
the formation of NiFe,O, finding Fe,Os as secondary phase at annealing temperatures below 1273 K. Vibrating sample magnetometry
(VSM) reveal an increase in magnetization values as annealing temperature increase, attributed to changes in cation distribution of Fe®*
and Ni*" magnetic ions into crystal structure. Bandgap values calculated form diffuse reflectance spectroscopy (DRS) show that all
samples absorb light in visible range. Photocatalytic tests, in a 5 ppm methylene blue solution, show degradation efficiencies around
60 % for all samples being NiFe,O, a good alternative for its use as photocatalysts under visible light and its magnetic recovery.

Keywords:
Ferrites, NiFe,O4, Photocatalysis, Heat treatment, High-energy ball milling.

contaminante, s6lo los transfieren a otra fase (Mera Benavides and
Mera Benavides 2011). Lo anterior motivé el desarrollo de los
métodos fisicos, los cuales son mas eficientes para la degradacién
y pueden alcanzar una mineralizacion completa. Uno de los

1. Introduccion

La necesidad de disponer de agua potable y preservar el medio
ambiente, ha propiciado que se desarrollen diversos métodos para

la eliminacion de contaminantes de los distintos medios acuiferos,
particularmente hay un gran nimero de investigaciones enfocadas
en remediar los efluentes que provienen de las industrias textiles,
agropecuarias y mineras, que emanan productos como pesticidas,
colorantes y metales pesados, entre otros (Nevarez-Martinez et al.
2017).

Se han implementado un nimero amplio y variado de métodos,
para la remediacion y tratamiento de dichos efluentes, clasificados
genéricamente en quimicos y fisicos. Dentro de los métodos
quimicos destacan el uso de la coagulacidn-floculacién y de los
procesos bioldgicos, sin embargo, estos métodos no degradan el

*Autor para la correspondencia: omarosales91@gmail.com

métodos fisicos de mayor interés en la actualidad, son los procesos
de oxidacién avanzada (POA), los cuales han mostrado una
elevada eficiencia de degradacion de contaminantes organicos
(Soon and Hameed 2011).

Los POA consisten en el uso de un material semiconductor, que
acttia como fotocatalizador, el cual al ser irradiado y en contacto
con agua, promueve la generacion de radicales hidroxilos y
superéxidos, los cuales tienen la capacidad descomponer los
contaminantes organicos (Garcés, Mejia, and Santamaria 2004).
Actualmente el fotocatalizador mas utilizado en procesos
industriales es TiO,, por su gran estabilidad quimica en medio
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acuoso, bhajo costo y elevada eficiencia de degradacion. Sin
embargo, este semiconductor presenta una energia de banda
prohibida de 3.2 eV, lo que implica que precise de una fuente de
radiacion UV para asegurar una elevada eficiencia, ya que, de todo
el espectro de la luz solar, sélo el 5% esta en el rango UV.
Adicionalmente, el TiO, no se puede recuperar mediante métodos
sencillos, parasu reutilizacién, lo cual limita su uso y ha motivado
la blsqueda de otros semiconductores que ofrezcan mejores
ventajas (Rodriguez et al. 2005).

En este contexto, en los Ultimos afios numerosos grupos de
investigacion se han enfocado al estudio de ferritas
ferromagnéticas como materiales fotocataliticos, ya que son
semiconductores cuyos valores de banda prohibida les permiten
activarse con radiacion solar, contando con la ventaja de que se
pueden recuperar, después del proceso de fotocatalisis, mediante
la aplicacion de un campo magnético externo para su reutilizacion
(Ismael 2021). Algunos estudios han demostrado la eficiencia
fotocatalitica de diferentes ferritas, tales como la BiFeOs;
(Betancourt-Cantera et al. 2020), la YFeO; (Rosales-Gonzélez et
al. 2020) y LaFeO; (Ismael Mohammed, 2019) entre otros, los
cuales muestran que la presencia de fases secundarias, en algunos
casos, incrementa la eficiencia de degradacién en medios acuosos.
Dentro de las ferritas, las del tipo espinela, (MFe,O,, donde M
representa a un metal de transicidn), son especialmente
interesantes, ya que son semiconductores con valores de energia
de banda prohibida en el rango de 1.6 a 2.5 eV (rango de radiacion
visible), son econdémicas, estables quimicamente, ferromagnéticas
y de acuerdo a estudios previos, pueden ser producidas de manera
sencilla mediante molienda de alta energia (Garcia-Mufioz et al.
2020). De entre las ferritas de tipo espinela la NiFe,O, destaca, ya
que al ser un material ferromagnético suave con altos valores de
magnetizacién, este se podria recuperar facilmente con la
aplicacion de bajos campos magnéticos (Dhiman et al. 2021). La
sintesis de NiFe,O, se ha realizado por diversos métodos tales
como sol-gel, coprecipitacion, autocombustion e hidrotermal,
entre otros, demostrando que sus propiedades dependen
ampliamente tanto del método de sintesis, asi como de las
distorsiones estructurales propiciadas por dichos métodos (Pottker
et al. 2018). De igual manera se ha demostrado que la temperatura
de calcinacién (o tratamiento térmico) influye tanto en las
propiedades magnéticas, dpticas y la eficiencia de degradacién en
la NiFe,O, siendo atribuido a incrementos en el tamafio de cristal
cuando se aumenta la temperatura de tratamiento.

Con base a lo anteriormente comentado, en este trabajo se
presenta un estudio sistemético de la eficiencia de degradacion de
ferritas del tipo espinela, con férmula general, NiFe,O,,
sintetizada mediante molienda de alta energia asistidas con
tratamiento térmico a temperatura en el rango de 873 a 1273 K,
evaluando el efecto de la temperatura de sintesis sobre la
estructura cristalina, comportamiento magnético, la energia de
banda prohibida y la eficiencia de degradaciéon de un agente
contaminante conocido, en este caso empleando un solucién de
azul de metileno (AM), por ser uno de los mas empleados.

2. Procedimiento experimental

La sintesis de NiFe,O4 se llevé a cabo empleando polvos de
Oxidos metalicos de Fe,O5 (Sigma Aldrich, pureza 99%) y NiO
(Sigma Aldrich, pureza 99%) como precursores. Estos polvos
fueron mezclados en cantidades estequiométricas para obtener
NiFe,0, de acuerdo con la ecuacion (1):

NiO + Fe,0; — NiFe,0, )

Un total de 5 g de mezcla de polvos precursores, junto con bolas
de 1.27 cm de didmetro fueron introducidos en un vial cilindrico
de acero (50 cm®) a temperatura ambiente y posteriormente se
sometieron a molienda durante 5 h usando un molino de alta
energia (SPEX modelo 8000D). Los polvos fueron tratados
térmicamente durante 2 horas empleando temperaturas en el rango
de 873 K a 1273 K con incrementos de 100 K y una rampa de
calentamiento de 10 K/min.

La caracterizacion de la estructura cristalina de los materiales se
llevd a cabo por medio de difraccion de rayos X (DRX)
empleando un difractometro marca Inel Equinox 2000 con una
radiacion de Co (1:1.789 A) en el rango de 20-70 grados en 2 6.
La caracterizacion magnética de los polvos fue llevada a cabo a
temperatura ambiente por medio de magnetometria de muestra
vibrante (MMV) en un magnetémetro Microsense EV7 en un
rango de campo de +1.5x10% A/m. Los valores de banda prohibida
fueron determinados por medio de espectroscopia de reflectancia
difusa (DRS).

La actividad fotocatalitica de los polvos NiFe;O,, tratados a
diferentes  temperaturas, fue evaluada mediante la
fotodegradacion bajo radiacion visible y temperatura ambiente de
AM. Las pruebas fotocataliticas fueron llevadas a cabo en un
equipo desarrollado en el laboratorio. El equipo consiste en 4
lamparas full spectrum (10 W, Sansi) como fuente de iluminacién
en un rango visible de la luz. Las lamparas se encuentran a los
costados y en la parte superior del fotoreactor de cuarzo que
contiene la solucion experimental. La temperatura se mantuvo
constante a 25 °C por medio de un sistema de refrigeracion usando
agua.

Los experimentos fotocataliticos consistieron en 0.25 g/L de
fotocatalizador agregados a 300 mL de una solucién conteniendo
5 ppm del agente contaminante. La suspension fue sometida a
dispersion en un bafio ultrasénico (Branson 3510), por 20 minutos
con la finalidad de desaglomerar las particulas del fotocatalizador.
Durante todas las pruebas fotocataliticas las suspensiones fueron
agitadas a 800 rpm empleando un agitador mecanico (IKA RW 20
digital) para mantener las particulas en suspension a lo largo de
los experimentos. Antes de comenzar las pruebas cataliticas las
suspensiones se mantuvieron en agitacion en obscuridad por 30
min para llegar al equilibrio de adsorcién-desorcion del agente
contaminante sobre la superficie del fotocatalizador heterogéneo.
A través de todo el proceso fotocatalitico se tomaron alicuotas de
5 mL periddicamente para su anlisis. Se midi6 la absorbancia de
las alicuotas a lo largo del proceso catalitico para determinar la
eficiencia de degradacion (ED). La eficiencia de degradacion fue
calculada a partir de la ecuacion (2):

ED =% %100 )
C

0
Donde C, es la concentracién inicial de AM y C es la
concentracion al tiempo especifico t.

3. Resultados y discusién
3.1. Difraccion de rayos X

En la Figura 1 se presentan los difractogramas de los polvos
sintetizados de NiFe,O, y tratados térmicamente a diferentes
temperaturas, asi como su refinamiento, realizado mediante
Rietveld. En todas las muestras se confirma la presencia de los
picos caracteristicos de NiFe,O4 (Fd-3m, COD 96-591-0065),
indicando la formacion de esta fase en todas las temperaturas
usadas. Adicionalmente, se observa la presencia de picos
caracteristicos de la fase Fe,O3 (R-3c, COD 96-210-1168) para las
muestras tratadas a temperaturas inferiores a 1273 K lo cual se
atribuye a una reaccion incompleta debido a que la energia
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aportada por el tratamiento térmico no es suficiente para llevar a
cabo la reaccion completa entre los precursores.
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Figura 1: Patrones de DRX de las muestras de NiFe,O, tratadas
térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.

Los parametros de red, cuantificacion de fases y el tamafio de
cristal (D) obtenidos del refinamiento Rietveld, se presentan en la
Tabla 1. La cuantificacién de fases muestra una disminucion en la
proporcion de Fe,O; cuando se incrementa la temperatura de
tratamiento, coincidiendo con la disminucidn en la intensidad del
pico principal de dicha fase, ubicado en ~38.04° en 26, lo cual
indica que cuanta mé&s energia es proporcionada el precursor
completa su reaccion obteniendo NiFe,O, sin la presencia de fases
secundarias cuando se trata térmicamente a 1273 K.

Tabla 1: Cuantificacion de fases (%), parametros de red y
tamario de cristal (D) de los polvos de NiFe,O, tratadas
térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.

T Fase, Parametros de red (A)

(K)  %contenido a b c D (nm)
NiFe:Os, 8323t | _ o=a 21.1377+
88.173 0.001 0.2973
873 ffé?é; 5009+ | 13744t  23.2420:
0842 0.003 0.011 1.2212
NiFe20a4, 8.325+ b=a c=a 21.0701+
91.555 0001 - 0.2132
M3 PO sooes | 13745:  28.2695¢
L 027 0.004 0.012 6.2065
NiFe:Os, 8347t | _ o= 91.8289+
96.451 0.001 - - 1.2974
078 TR soaars | 13747+ 67.3182¢
0194 0.001 0.005 7.5805
NiFe:Os, 83426 | _ o= 97.8537+
97.956 0.001 - 2.3556
1173 2F %2‘%2 5.0429+ | _ = 13.7441r 8639461
0.130 0.001 0.007 6.7114
NiFeOs,  8.3427+ B 151.7765+
1273 100 o001 P& o= 5.0681

En la tabla 1, se observa un incremento en los parametros de red
y en el tamafio de cristal de la NiFe,O, cuando se incrementa la
temperatura de tratamiento térmico, lo cual es légico, pues se
tratan de procesos difusivos activados térmicamente. Los
pardmetros de red calculados coinciden con los reportados en la

literatura para la NiFe;O4 obtenida por distintos métodos de
sintesis (Majid et al. 2021). Las ferritas tipo espinela tienen una
formula general MFe,O, donde M representa un catién metélico
divalente (Cu®*, Ni?* 0 Mg?*). Se pueden determinar tres tipos de
estructura tipo espinela , las cuales dependen de la posicion que
ocupe el catién divalente M; (i) espinela normal: donde todos los
cationes de M se ubican en posiciones tetraédricas, (ii) espinela
inversa: donde todos los cationes de M se ubican en posiciones
octaédricas y (iii) espinela mixta, donde M ocupa parcialmente
tanto posiciones tetraédricas como octaédricas (Granone et al.
2019). Se ha demostrado que las propiedades magnéticas,
eléctricas, dpticas y cataliticas estan fuertemente influenciadas por
la distribucion cationica (Pottker et al. 2018). La distribucion
cationica depende de factores como la preferencia de los cationes
por una determinada coordinacion, proceso de sintesis y
tratamiento térmico (Vara Prasad, Ramesh, and Srinivas 2018).
En el caso de la NiFe,O,, los cationes de Ni?* tienen preferencia
para ocupar sitios tetraédricos produciendo generalmente una
espinela inversa. Sin embargo, como se ha mencionado
anteriormente, las condiciones y método de sintesis pueden
influenciar la distribucion de estos cationes.

Por lo cual la fase identificada NiFe,O, contiene una distribucién
catiénica en funcioén de la temperatura que puede modificar sus
propiedades magnéticas, Opticas y fotocataliticas. De igual
manera se puede atribuir la distribucion catiénica a la presencia de
Fe,Oj3 sin reaccionar, por lo cual al formarse la NiFe;O, se tiene
una deficiencia de cationes de Fe®* originando que el Ni?* pueda
distribuirse en ambos sitios. En el mismo sentido la distribucién
catiénica modifica los parametros de red en estos materiales, ya
que el radio iénico del catién depende en gran medida de la
coordinacién con la que se encuentre trabajando (Shannon 1976).
Por lo tanto, el cambio en los pardmetros de red puede ser
atribuido a la distribucion catidnica donde el Fe?* (r=0.63 A) en
posiciones tetraédricas posee un radio idnico mayor que el Ni?*
(r=0.55 A) en la misma posicion (Shannon 1976). El crecimiento
del tamarfio de cristal calculado para las muestras de NiFe,O, es
consecuencia del incremento de la temperatura lo cual promueve
el crecimiento de cristal, asi como el grado de cristalinidad, debido
a la mayor cantidad de energia aportada facilitando la difusion de
los cationes (Pottker et al. 2018).

3.2. Caracterizacion magnética
La Figura 2, presenta los ciclos de histéresis magnética, obtenidos

a temperatura ambiente, de los polvos de NiFe,O, tratados
térmicamente a distintas temperaturas.
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Figura 2: Ciclos de histéresis magnética de las muestras de
NiFe,O, tratadas térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.



M.U. Monrroy-Lépez et al. / Tépicos de Investigacion en Ciencias de la Tierra y Materiales Vol. 9 No. 9 (2022) 16

Se puede observar un incremento general en los valores de
magnetizacion cuando se incrementa la temperatura de
tratamiento. El incremento en estos valores se atribuye al
incremento de la inversion en la estructura de NiFe,O4, donde los
cationes de Fe®* se pueden ubicar en posiciones tetraédricas u
octaédricas, mientras que el Ni?* tiene preferencia a localizarse en
posiciones octaédricas. Cuando se incrementa el grado de
inversion, pasando los cationes de Fe®* a ocupar principalmente
posiciones tetraédricas la suma de los momentos magnéticos de
Fe (5.53 ug) con los momentos magnéticos del Ni (2.38 pg) resulta
en un incremento en los valores de magnetizacion. En el caso
particular de las muestras de NiFe,O, obtenidas en el presente
trabajo, el incremento en los valores de Ms se asocia a que el
incremento en la temperatura proporciona energia suficiente para
que los cationes de Ni?* se acomoden en posiciones octaédricas, y
de manera adicional, los cationes del Fe,Os sin reaccionar, se
introduzcan en la estructura de la NiFe,O4, aportando los
momentos magnéticos del Fe®* en la estructura. Las propiedades
magnéticas de magnetizacién de saturaciéon (Ms), magnetizacion
remanente (M;) y campo coercitivo (H.) de los polvos de NiFe,0,4
tratados térmicamente a distintas temperaturas, se resumen en la
Tabla 2, los cuales confirman lo comentado anteriormente.

Tabla 2: Magnetizacion de saturacion (Ms), magnetizacion de
remanente (M;) y campo coercitivo (Hc) de las muestras de
NiFe,0, tratadas térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.

T M, M, H, x10°
(Am?lkg)  (Am?/kg)  (A/m)
873 2757 6.27 22.95
973 38.85 8.5 15.34
1073 42.60 6.85 8.69
1173 44.46 6.15 7.11
1273 47.14 3.69 15.80

3.3. Determinacion de la banda prohibida

La técnica de espectrofotometria de reflectancia difusa se empled
para determinar, de manera indirecta, la absorbancia (o) por
medio de la aplicacién de la funcion de Kubelka-Munk (FKM), la
cual puede ser obtenida por medio de la ecuacion (3), donde Roo
es la reflectancia experimental en funcién del patrén de referencia
usado para el andlisis (Kisch 2013). La Figura 3 presenta la grafica
de la funcién modificada de Kubelka-Munk como una funcién de
la energia de la luz aplicada, donde los valores de banda prohibida
de los polvos ceramicos se determinan de manera simple por
medio de la extrapolacion de la parte lineal en dichas gréficas. La
funcién de Kubleka-Munk modificada es presentada en la
ecuacion (4), donde hv es la energia del foton y es obtenida a partir
del calculo 1243/L y n depende del tipo de conduccion que
presenta la muestra y puede adquirir valores de 1 o0 2 para un
semiconductor de banda directa e indirecta respectivamente y la
contante k es igual a 1 (Silva et al. 2020; Chandrika et al. 2019).

FKM=a=“2%:gf) ®)
n/2
(ahv)=k(hv-E,) (4)

— 873K
— 973K

(FKM*hv)? (eVem™)?

1.75 2.00 2.25

Band Gap (eV)

1.25 1.50

Figura 3: Funcion modificada de Kubelka-Munk de polvos de
NiFe,0, tratados térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.

Los valores de banda prohibida (Eg), obtenidos de la extrapolacion
del cambio de pendiente en las gréaficas Tauc, se muestran en la
Tabla 3.

Tabla 3: Valores de banda prohibida de las muestras (Eq) de
NiFe,O, tratadas térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.

Temperatura
de E,
tratamiento (eV)
(K)
873 1.67
973 1.67
1073 1.71
1173 1.65
1273 1.53

Se aprecian ligeros cambios en los valores de Eg al incrementar la
temperatura de tratamiento, determinando una disminucién en las
muestras tratadas a 1123 K y 1273 K. Los valores de banda
prohibida en diversos materiales, de manera general, se relacionan
con la distorsion en la estructura, tamafio de cristal y tamafio de
particula. Pottker y colaboradores (Pottker et al. 2018) reportan un
incremento en los valores de Ey cuando se incrementa la
temperatura de tratamiento térmico, siendo atribuido a un
incremento en el tamafio de cristal y en la distorsién dentro de la
estructura. Por el contrario Silmani y colaboradores (Slimani et al.
2019) reportan la sintesis de NiFe,O, por medio del método sol-
gel obteniendo NiFe,O3; con presencia de Fe,O; remanente,
desapareciendo este cuando se calcina a 1173 K, de igual manera
reportan una disminucion en los valores de banda prohibida en las
muestras calcinadas, a pesar de obtener mayores tamafios de
cristal en comparacion con las no tratadas térmicamente. Para las
muestras sintetizadas en este trabajo se observa que, a pesar de
tener mayores tamafios de cristal al incrementar la temperatura de
tratamiento, los valores de banda prohibida muestran una ligera
disminucién. Dicha disminucién se puede correlacionar a la
disminucién en el contenido de Fe,O; como se pudo determinar
por el refinamiento Rietveld, indicando que los valores de banda
prohibida se relacionan més con la presencia de fases secundarias.
Cabe resaltar que los valores obtenidos para todas las muestras se
encuentran dentro del rango de valores reportados en la literatura
1.35eV a1.6%V (Pottker et al. 2018; Slimani et al. 2019; Hirthna
et al. 2018).

2.50
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3.4. Actividad fotocatalitica

La Figura 4 (a) presenta la eficiencia de degradacion de AM bajo
luz visible en funcién del tiempo cuando se usan catalizadores de
NiFe,O, tratados térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.
Se puede observar una disminucién de la eficiencia de
degradacion cuando se incrementa la temperatura de tratamiento
de los polvos de NiFe;O4. De manera adicional los valores de la
constante de velocidad de reaccion (k) fueron obtenidos a partir de
la pendiente de la recta obtenida del ajuste lineal de las curvas de
In(Co/C) contra el tiempo, donde C, es la concentracion inicial y
C es la concentracion en el tiempo t como se muestra en la figura
4 (b).
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Figura 4: Eficiencia de degradacion (%) de AM bajo luz visible
empleando polvos de NiFe,O, tratados térmicamente a distintas
temperaturas por 2 h.

Los valores obtenidos de eficiencia de degradacién, constante de
reaccion y bondad de ajuste son presentados en la tabla 4.

Tabla 4: Eficiencia de degradacién (ED) de una solucion de 5
ppm de AM, constante de reaccion (k) y bondad de ajuste de
NiFe,O, tratadas térmicamente a distintas temperaturas por 2 h.

Temperatura

de ED kxipz ~Bondadde
tratamiento (%) (mint) 4 L:te

(K)

873 76.06 0.43 0.97

973 72.72 0.43 0.98

1073 68.18 0.38 0.99

1173 64.36 0.34 0.99

1273 57.42 0.26 0.98

A partir de la tabla 4 se determina una disminucion en los valores
de degradacion y en la constante de reaccion ambos efectos se
pueden atribuir principalmente a dos efectos: (1) la disminucion
de Fe,O; remanente y (I1) un incremento en el tamafio de cristal
(generalmente asociado de igual manera a un incremento en el
tamafio de particula). Algunos reportes muestran que la
interaccion entre distintas fases con valores de banda prohibida
diferentes entre ellas puede propiciar la degradacion de agentes
contaminantes contenidos en aguas (Chandrika et al. 2019). Esto
sucede principalmente debido a que al interactuar dichas fases
disminuye la recombinacion de los pares electron (¢7) hueco (h*)
fotogenerados en los semiconductores cuando absorben luz igual
0 mayor al valor de su banda prohibida. Silva y colaboradores
(Silva et al. 2020) reportan un comportamiento similar donde una
mezcla de a-Fe,O3/CuFe,0, muestra una mayor eficiencia en la
degradacion de AM siendo atribuido a la presencia de ambas fases
en el mismo material. De igual manera se ha demostrado
ampliamente que uno de los principales parametros que influyen
en los procesos cataliticos es el area superficial de los
catalizadores, ya que entre mayor sea esta existe una mayor
interaccion entre el catalizador y el agente contaminante. En este
sentido, cuando se incrementa el tamafio de cristal es un indicativo
de tamafios de particula mas grandes, y por lo tanto una
disminucion del &rea superficial ya que, de manera general,
particulas mas pequefias muestran mayores areas superficiales.
Por lo tanto, el incremento en la temperatura de tratamiento y la
consecuente reduccion en la proporcion de Fe,Os, asi como el
incremento de tamafio de cristal resultan en una reduccion general
en la eficiencia de degradacién.

4, Conclusiones

Se sintetizaron de manera satisfactoria polvos ceramicos de
NiFe,O, por medio de molienda mecénica de alta energia asistida
por tratamientos térmicos a distintas temperaturas en el rango de
873 K-1273 K. Se determind que la sintesis completa de NiFe;O4
sin fases secundarias se logra a 1273 K, tratamiento por debajo de
esta temperatura se tiene Fe,Os de los precursores sin reaccionar.
El incremento en la temperatura de tratamiento fomenta una
distribucion catidnica generando una espinela mixta, lo que se ve
reflejado como diferencias en los pardmetros de red, asi como el
crecimiento del tamafio de cristal. Tanto el comportamiento
magnético como Optico se ven modificados atribuidos a la
distribucidn de los cationes de Ni?* y Fe®* dentro de la estructura,
debido a la temperatura de tratamiento térmico, fomentando que
los cationes de Ni ocupen los sitios octaédricos. Los valores de
banda prohibida no se ven modificados significativamente por las
variaciones de tratamiento térmico, indicando que la NiFe,O, es
el principal factor que determina la capacidad de absorber luz en
el espectro visible. Las pruebas de degradacion de AM muestran
que al incrementar la temperatura de tratamiento se disminuye la
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cantidad de Fe,Oz; remanente de los Oxidos precursores y se
incrementa el tamafio de cristal en la NiFe,O, ambos efectos
tienden a reducir la eficiencia de degradacion, pero por el
contrario incrementan el comportamiento magnético facilitando la
posible recuperacion del catalizador. Un control apropiado de la
cantidad de Fe;O3 y NiFe,O3 podria permitir un incremento en la
eficiencia de degradacion, asi como facilitar la recuperacién del
catalizador, sin embargo, dicho estudio y analisis se encuentran
fuera del alcance del presente trabajo.
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