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RESUMEN

Se propone que durante la sintesis de hematita dopada con estroncio, el ion Sr** se incorpora a la
estructura cristalina de la fase magnetita y coexisten dos fases (hematita y magnetita). Para confirmar lo
anterior se sintetizaron dos tipos de polvos, una fase pura de hematita y una fase de hematita dopada
con estroncio empleando cantidades estequiométricas. En este estudio se presenta la caracterizacion de
la estructura cristalina y las propiedades magnéticas sobre ambas muestras. Para la muestra sin
estroncio, los resultados por Difraccion de Rayos X muestran s6lo la fase Fe,Os, pero al agregar
estroncio se observan dos fases la hematita y magnetita. En la caracterizacion magnética de la muestra
sin estroncio se observan una curva de histéresis correspondientes a un material ferrimagnético con
magnetizacion relativamente baja (1 emu/qg) tipica de la hematita, pero con campo coercitivo amplio,
para la muestra con estroncio, la curva de histéresis de la muestra con estroncio confirma la
coexistencia de dos fases. Ninguna caracterizacién aporta informacion acerca del efecto del ion
estroncio, sin embargo, se puede indagar que el estroncio se introduce en la fase magnetita. La técnica
de espectroscopia Mdssbauer del polvo sin estroncio, muestra Gnicamente un sextete correspondiente a
la fase hematita.

Palabras Clave: Método poliol, hematita, DRX, Magnetizacion, Espectroscopia Mdssbauer.

ABSTRACT

We proposed that during the synthesis of Sr doped hematite, the Sr ion is introduced into the crystal
structure of the magnetite and coexist two phases (hematite and magnetite). To confirm the previous
statement, we synthetized two kind of powder, for a hand one pure phase of hematite and for the other
hand the Sr doped hematite. In this study is presented the characterization of crystal structure and the
magnetic properties of both samples. The X Ray Diffraction study of the sample without strontium
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shows only a Fe,O3 phase, but the sample with strontium shows two phases (hematite and magnetite).
The magnetic characterization of the sample without strontium indicates that the material is a
ferromagnetic material with low magnetization (1 emu/g), this behavior is typical of hematite. The
hysteresis loops of sample with strontium confirm the coexistence of two phases. Any characterizations
provide information of Sr ion but we can suppose that the strontium is into the crystal structure of
magnetite. The Mdssbauer spectroscopy of sample without strontium shows only a sextet of hematite.

Keywords: Polyol method, hematite, XRD, Magnetization Mossbauer Spectroscopy

1. INTRODUCCION

La hexaferrita de estroncio SrFe;2019 con estructura tipo magnetoplumbita es ampliamente utilizada
para aplicaciones tecnolégicas, como motores eléctricos, autoparlantes, juguetes etc. la importancia de
este material puede ser explicada por su bajo precio, sus razonables rendimientos magnéticos y al
amplio rango de aplicaciones [1,2].

Trabajos previos indican que para obtener la hexaferrita se requiere pasar por la fase hematita Fe,O3 y
Oxido de estroncio SrO [3], sin embargo, el SrO tiene facilidad de formar SrCOj3 al contacto con el
ambiente [4]. Otra opcion es que el estroncio se introduzca dentro de la estructura Fe,O3 con estructura
romboédrica (R-3c) y constantes hexagonales a=b=5.038, ¢c=13.772 y Z=6 [5], pero al introducirse el
estroncio dentro de la estructura provocaria vacancias debido al cambio de estado de oxidacién del Sr**
y Fe**. Una tercera opcion es que, durante la formacion de la hexaferrita de estroncio, coexistan la fase
hematita y magnetita dopada con estroncio (SrFe;O,) [6] pero existe incertidumbre debido a la
diferencia de entalpias de formacion de ambas fases.

En el presente escrito se reporta el efecto del estroncio en la fase hematita, obtenida tras la sintesis por
el método poliol asistido por tratamiento térmico a 500°C.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se prepararon dos muestras, cada una se disolvio en 100 mL de dietilenglicol (C4H1003, Sigma Aldrich
99.9%), utilizando cantidades estequiométricas de acetato de estroncio (Sigma Aldrich, pureza de
99.9%) y acetato de hierro (Sigma Aldrich, pureza de 99%), siguiendo el mecanismo de reaccion
propuesto [7]. En la primera muestra se disolvio acetato de hierro con acetato de estroncio, mientras
que en la segunda, solo se disolvié acetato de hierro.

Cada solucion fue agitada a 700 rpm durante 5 min a 50°C para obtener una mezcla completamente
homogénea, posteriormente se calenté a 150° C durante 30 minutos con la finalidad de fomentar la
nucleacion, posteriormente se calentd a temperatura de ebullicion del dietilenglicol (245°C) para
generar el crecimiento de particula, la solucion se mantuvo a esa temperatura con agitacion durante 90
minutos. Al culminar, la solucion obtenida enfrio a temperatura ambiente y se centrifugd a 12,000 rpm
durante 30 minutos realizando 2 lavados con etanol. Posteriormente, el etanol fue evaporado a 80°C.
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Los polvos obtenidos fueron tratados térmicamente a 500°C para fomentar la formacion de la hematita
(Fe203), posteriormente los polvos se analizaron por Difraccion de Rayos X, utilizando un
difractometro marca Bruker D8 advance con radiacion de CuKa. Los patrones de difraccion se
obtuvieron en un intervalo de 15-80° (28) con incrementos de 0.02 y se analizaron mediante
Refinamiento Rietveld para conocer los parametros de red.

Las propiedades magnéticas fueron determinadas empleando un magnetometro de muestra vibrante
marca MicroSense EV7 aplicando un campo maximo de 18 kOe a temperatura ambiente.

La espectroscopia Mdssbauer fue utilizada para determinar el efecto de los iones de estroncio sobre los
iones de hierro dentro de la estructura cristalina. El espectro fue obtenido a temperatura ambiente
usando un espectrémetro convencional con fuente de 50-mCi *’Co (Rh). El anélisis se realiz6
utilizando el software NORMOS, la calibracion de energia fue calculada con una muestra de a-Fe (6

um).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

La figura 1 muestra los patrones de difraccion correspondientes a los polvos obtenidos por poliol y
tratados térmicamente a 500° C. Tal como se observa, en la muestra sin estroncio solo se encuentra
presente la fase hematita (Fe,O3), mientras que el patron de difraccién de la muestra con estroncio
muestra las fases hematita y magnetita (FesO,4). Aunque ambas muestras fueron preparadas en
condiciones similares, la muestra con Sr tratada térmicamente a 500°C no se transformé
completamente en la fase hematita, por tal razon es posible indagar que el estroncio agregado en la
muestra, modifica la temperatura que se requiere para alcanzar la fase hematita, de igual manera se
observa que el tamario de cristal es mas pequefio que en la muestra donde no se agrego estroncio.
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Figura 1. Patrones DRX de las muestras tratadas a 500°C.
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En la figura 2 se aprecia el estudio magnético de las muestras tratadas a 500°C. Aunque el patrén de
difraccion de la muestra sin estroncio indica una fase completamente pura de Fe,Os, la curva de
histéresis muestra un material magnéticamente duro con baja magnetizacion, este resultado no es
congruente ya que la hematita generalmente posee una magnetizacion baja con un campo coercitivo
cercano a 0 Oe. La curva de histéresis correspondiente a la muestra en la cual se agregd estroncio
muestra un material magnéticamente blando con magnetizacion de saturacion especifica (MSespecifica) d€
29.22 emul/g, este valor es considerablemente bajo en comparacion a la magnetita pura (80 emu/g) y
superior a la hematita (1 emu/g). El valor de Msespecitica Puede ser explicado con ayuda de la teoria de
mezclas, donde se menciona que esta propiedad depende del porcentaje de fases contenidas en el polvo,
esto es comprobable con los resultados por DRX mostrados anteriormente ya que se observa la
presencia de la fase Fe,O3 y Fe30..
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Figura 2. Estudio magnético de las muestras tratadas a 500°C.

Adicionalmente se caracterizo la muestra sin Sr** por espectroscopia Mdssbauer para identificar si
existen variaciones en los sitios intersticiales del Fe**. La figura 3 muestra el espectro de la muestra que
no poseia estroncio, la cual fue ajustada con un sextete con relacion en intensidad de 3:2:1:1:2:3.
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Figura 3. Espectroscopia Mdsbauer de la muestra sin Sr.
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La tabla 1 muestra los parametros hiperfinos obtenidos al ajustar los resultados del polvo sin estroncio.
El valor de Bhf es el campo magnético hiperfino, 1SO representa el desdoblamiento isémero, QUA es
el desdoblamiento cuadrupolar y el WID indica el ancho del pico simulado. El valor de ISO indica que
los iones presentes en el polvo estan en estado de oxidacion 3+. El valor del cuadrupolo en negativo
indica que la orientacion del nlcleo esta a lo largo del eje x 0y, tipico de la hematita.

Tabla 1. Parametros de Mdsbauer del polvo sin estroncio.

Fe 03
WID 0.3017
ISO 0.2641
QUA -0.2103
BHF 52.7230

4. CONCLUSIONES

Se sintetizd la hematita a partir del acetato de hierro mediante el método poliol asistido por tratamiento
térmico a 500°C, el procedimiento se repitio agregando estroncio y se obtuvieron las fases hematita y
magnetita. Por lo cual se propone que el estroncio se encuentra dentro de la fase FesO, y pueden
coexistir estas fases ya que el estroncio altera la entalpia de formacién de la fase magnetita. EI campo
coercitivo obtenido en la hematita pura no se debe a la modificacion de los sitios intersticiales en la
estructura cristalina ya que la espectroscopia Méssbauer indica un correcto ordenamiento de iones Fe**
en un solo sitio intersticial, la aparicion del campo coercitivo en la fase Fe,O3; puede deberse a un
ordenamiento diferente de los iones O?* debido al método de sintesis.
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