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RESUMEN

En el presente trabajo se estudia el efecto de la presion de compactacion, que se aplica a polvos de
hexaferritas de estroncio, SrFe;,0;9 (HFSr), sobre sus propiedades fisicas tales como: la densidad de
los compactos (curva de compresibilidad: densidad vs presion) y el comportamiento magnético de los
mismos. La finalidad es definir las condiciones mas apropiadas para el procesamiento de los polvos
(compactacion y sinterizacién), que permitan alcanzar los mejores resultados en valores de
magnetizacion de saturacion y campo coercitivo para los polvos consolidados. Se siguieron dos rutas
de procesamiento, en la primera se obtuvieron polvos activados mecénicamente, PAM, mediante
molienda durante 5 horas. En el segundo caso se obtuvieron polvos de SrFe;,0;9 mediante activacion
mecanica asistida con tratamiento térmico, HFSr AM-TT, los cuales fueron sometidos a molienda
durante cinco horas y un tratamiento térmico posterior a 850°C durante 2 horas, el TT es necesario
porque la energia aportada por molienda no permite la formacion de la hexaferrita. En ambos casos se
emplearon cantidades estequiométricas de polvos de: 6xido de hierro (IIT) Fe;O, y 6xido de estroncio,
SrO. Posteriormente y para ambos tipos de polvo: PAM y HFSr AM-TT, se sometieron a compactacion
uniaxial en un molde cilindrico con una prensa hidraulica, aplicando distintas presiones: 750, 1000,
1250 y 1500 MPa, determinando su curva de compresibilidad. Posteriormente los compactos en verde
fueron sinterizados a distintas temperaturas: 900°C, 1000°C y 1100°C durante 2 h en un horno de
mufla tubular. A continuacion se determiné la densidad de los compactos sinterizados, empleando la
geometria cilindrica de los compactos y su masa. Las propiedades magnéticas se extrajeron de los
ciclos de histéresis, obtenidos mediante un magnetémetro de muestra vibrante (MMV). De las curvas
de compresibilidad se obtuvo una densidad maxima de 3.8 g/em’ y 3.9 g/em® a 1500 MPa para los
polvos obtenidos mediante AM-TT y AM, respectivamente. Por otro lado, al incrementar la presion de
compactacion incrementa el grado de sinterizacion, generando un aumento de la densidad. Los
resultados de magnetometria muestran que al incrementar la densidad, incrementa la magnetizacion de
saturacion. Por el contrario, el campo coercitivo se ve disminuido al incrementar la densidad.

1. INTRODUCCION

Las hexaferritas son materiales magnéticos permanentes o duros, los cuales han sido ampliamente
empleados desde su descubrimiento en los afios 1950’s. A pesar de existir muchos otros, las
hexaferritas, particularmente las de estroncio SrFe; ;019 se siguen produciendo, debido a su excelente
relacion desempenio/costo [1-3]. En particular la hexaferrita de estroncio ha sido un material comercial
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y tecnoldgicamente importante desde el punto de vista tecnologico, debido a sus propiedades
magnéticas, estabilidad quimica y bajo costo, comparado con los imanes de tierras raras [4].

Las propiedades magnéticas de las hexaferritas, particularmente la coercitividad, depende de las
propiedades fisicas del polvo y de la pieza que conforman, particularmente de la distribucion de
tamanos de particula y de densidad, debido a su efecto sobre la anisotropia mangnetocristalina [5].Es
sabido que los materiales ceramicos se deben conformar mediante metalurgia de polvos [6], debido a
que poseen altos puntos de fusion lo cual limita su obtencion por fundicion y adicionalmente, son muy
fragiles para obtenerlos por métodos de conformado tradicionales, como el corte. Por tal motivo y con
el fin de evaluar y definir las mejores condiciones de consolidacion y sinterizacion de los polvos para
su empleo en dispositivos, que proporcionen valores adecuados de magnetizacion de saturacion y de
coercitividad de las hexaferritas (HFSr), en este trabajo se compactaron y sinterizaron, en distintas
condiciones de presion y temperatura, hexaferritas de estroncio producidas y sintetizados mediante
mecanosintesis de acuerdo a estudios previos [7] y modificando la secuencia de tratamiento.

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se utilizaron como polvos precursores mezclas estequiométricas de 4.0608 g de Fe,O3 y 0.8782 g de
SrO para obtener la hexaferrita de estroncio, SrFe;»0;9, dichos polvos se sometieron a molienda durante
un tiempo de 5h en un molino de alta energia marca Spex, modelo 8000D. Parte de los polvos molidos,
PAM, fueron tratados térmicamente en un horno eléctrico de mufla tubular hasta 850°C durante 2 h
obteniendo HFSr AM-TT. Con la finalidad de obtener la curva de compresibilidad, ambos tipos de
polvos (con TT a 850° C y el otro en verde) fueron compactados a presiones de 750, 1000, 1250 y 1500
MPa obteniendo probetas cilindricas con diferentes dimensiones geométricas, a partir de la medicion
del didmetro y la altura fue posible calcular el volumen de cada una de las probetas compactadas y
junto con su masa se realizaron los cdlculos correspondientes para determinar su densidad. Los
compactos en verde fueron sinterizados a 900°C, 1000°C y 1100°C durante 2 h. A continuacion se
calculo la densidad de los compactos sinterizados, teniendo como referencia la medicion de sus
dimensiones y su masa, los resultados permitieron inferir de manera cualitativa el grado de
sinterizacion y la reduccion de la porosidad de las probetas. Finalmente, cada una de las probetas
sinterizadas fue caracterizada magnéticamente utilizando un magnetémetro de muestra vibrante Marca
MicroSense, modelo EV7, aplicando un campo magnético en un rango de +18kOe y obteniendo ciclos
de histéresis a temperatura ambiente.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la figura 1 se muestra la curva de compresibilidad (gréfica de presiéon de compactacion vs densidad)
de los polvos activados mecanicamente durante 5 horas, PAM, sin tratamiento térmico posterior.

Tal como se puede observar en la figura 1, la tendencia obtenida es de incremento de la densidad con la
presion de compactacion, lo cual era esperable debido a que se esta comprimiendo el polvo. De esta
misma grafica se obtiene que la densidad maxima que puede alcanzar el polvo sintetizado es de 5.15
g/em’, que corresponde a la densidad tedrica del material.

En la Figura 2 se presenta la curva de compresibilidad de los polvos de hexaferrita de estroncio
obtenida mediante activacion mecanica (5 horas) y tratamiento térmico (850°C durante 2 horas) HFSr
AM-TT.

Del mismo modo que en el caso anterior, se observa un incremento de la densidad con el aumento de
presion, hasta acercarse a su densidad méaxima (asintota de la curva) que en este caso también es de
5.15 g/em’. En términos de la facilidad para densificar al aplicar presién, para ambos polvos se
observan valores muy similares, observandose valores ligeramente superiores para el PAM.
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Figura 2. Curva de compresibilidad de polvos activados
mecanicamente durante 5 h y tratamiento térmico a
850°C HFSr AM-TT

Figura 1. Curva de compresibilidad de polvos
activados mecdnicamente durante 5 horas, PAM

En la figura 3 se presentan los ciclos de histéresis magnética de los compactos de polvos PAM
compactados a 1250 MPa y posteriormente sinterizados a diferentes temperaturas (desde 900 hasta
1100°C) durante 2 h. Tal como se aprecia, la magnetizacion se mantiene en valores de 56 emu/g,
valores tipicos para este tipo de materiales [7], sin embargo, la coercitividad estd muy afectada por la
temperatura, obteniendo valores desde 3.7 hasta 6 kOe. Lo anterior se debe a que al incrementar la
temperatura se activan los procesos de difusion en estado solido y por lo tanto el crecimiento de cristal,
disminuyendo el campo coercitivo.
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Figura 3. Ciclo de histéresis magnético de PAM compactado a 1250 MPa y tratados térmicamente a
diferentes temperaturas: de 900 a 1100 °C

En la figura 4 se presentan los ciclos de histéresis magnéticos de los compactos de polvos de HFSr
AM-TT compactado a 1000 MPa y tratados térmicamente a diferentes temperaturas: de 800 a 1100 °C

durante 2 h. El primer aspecto a resaltar esta asociado a sus valores de magnetizacion, del orden de 55
emu/g, muy similares a los obtenidos por el método PAM, lo cual indica que ambos métodos de
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procesamiento alcanzan el mismo objetivo, sintetizar hexaferrita de estroncio con estructura hexagonal,
SrF 612019.

En referencia a la coercitividad, se obtienen valores variables, desde 3.8 hasta 6 kOe, para compactos
sinterizados a 1000 y 900 °C, respectivamente. Este es el mismo comportamiento observado en la
figura 3, con lo cual se concluye que al incrementar la temperatura de sinterizacion, disminuye el
campo coercitivo, lo anterior se atribuye a una mayor interaccion (densificacion o disminucion de
porosidad) entre las particulas de polvo a alta temperatura y crecimiento de grano, debido a que se ha
promovido la difusion atomica al elevar la temperatura.
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Figura 4. Ciclo de histéresis magnético de polvos de HFSr AM-TT compactado a 1000 MPa y tratados

térmicamente a diferentes temperaturas: de 900 a 1100 °C

En la figura 5 se presentan los ciclos de histéresis magnética de los compactos de polvos de HFSr AM-
TT compactado a diferentes presiones (750 a 1500 MPa) y tratados térmicamente a 1000 °C durante 2
h. Tal como se puede apreciar, los resultados muestran un efecto practicamente indetectable de la
presion al mantener la temperatura de sinterizacidon constante, lo cual se debe a que el parametro mas
importante para el crecimiento de grano o cristal, en el sistema estudiado, es la temperatura, como se
extraia de los resultados presentados en la figura 4.
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Figura 5. Ciclo de histéresis magnético de polvos de HFSr AM-TT compactado a diferentes presiones
(750 a 1500 MPa) y tratados térmicamente a 1000 °C
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CONCLUSIONES

Los resultados obtenidos mostraron el efecto de la presion de compactacion y temperatura de
sinterizacion sobre la densidad, magnetizacion y coercitividad de compactos, los cuales fueron
obtenidos siguiendo diferentes métodos de procesamiento. Independiente de la ruta de procesamiento,
se obtuvo exitosamente la hexaferrita de estroncio hexagonal, lo cual se confirmé con los valores de
magnetizacion, los cuales no variaron independientemente del tipo de material procesado, la
temperatura y la presion de compactacion. La densidad de los compactos incrementa al incrementar la
presion de compactacion hasta alcanzar el valor de densidad tedrica. Al incrementar la temperatura de
sinterizacion disminuye la coercitividad, lo cual se asocia al crecimiento de grano y por lo tanto a la
disminucién de la anisotropia magnética.
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