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Resumen

Se estudié el efecto del pH, el tipo de disolvente (agua o etilenglicol) y el uso del surfactante dodecil sulfato de sodio (SDS),
sobre el tamafio de particula, la morfologia y la estructura cristalina en la formacién de aluminatos. La sintesis se realizé mediante
el método hidrotermal, a una temperatura de 180 °C durante 20 horas. Tras la sintesis hidrotermal, se obtuvo una mezcla de
carbonato de estroncio e hidroxido de aluminio, la cual requiere un tratamiento térmico a temperaturas superiores a 1100 °C para
formar aluminato de estroncio. Las condiciones de sintesis influyeron directamente en la respuesta cristalina y en las morfologias
de los productos intermedios. Para caracterizar las fases presentes, se emplearon difraccidn de rayos X y espectroscopia infrarroja
por transformada de Fourier, técnicas que confirmaron la presencia de carbonato de estroncio. Se determind que el pH de 8 es el
maés favorable para obtener una distribucién de tamafio de particulas mas uniforme y con menor grado de aglomeracién. Al
emplear agua como disolvente, se observaron particulas con morfologia angular y se favorecid la cristalizacion del hidroxido de
aluminio. Por otro lado, el uso de etilenglicol condujo a la formacidn de particulas esféricas, con mayor proporcidn de carbonato
de estroncio. Posteriormente, se evalud el efecto de la concentracion del surfactante SDS sobre la cristalinidad del material. Los
resultados indicaron que, independientemente del disolvente utilizado, se conservaron los planos cristalogréficos (111), (130) y
(041) estructura ortorrdmbica lo cual sugiere que el SDS estabiliza la fase cristalina del carbonato de estroncio. Asimismo, se
observ6 una mejora en la cristalinidad, lo que indica que el surfactante no solo influye en la morfologia de las particulas, sino en
la cristalizacién de las fases, con intermedias.
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Abstract

The effect of various synthesis parameters, such as pH, solvent type (water or ethyleneglycol), and the use of the surfactant
sodium dodecyl sulfate (SDS), on particle size, morphology, and crystalline structure in the formation of aluminates was
studied. The synthesis was carried out by the hydrothermal method at 180 °C for 20 hours. After the hydrothermal treatment, a
mixture mainly composed of strontium carbonate and aluminum hydroxide was obtained, which requires a subsequent thermal
treatment at temperatures above 1100 °C to form strontium aluminate. The synthesis conditions directly influenced the
crystalline response and morphologies of the intermediate products. To characterize the phases present, X-ray diffraction and
Fourier transform infrared spectroscopy were employed, both confirming the presence of strontium carbonate. It was
determined that a pH of 8 is the most favorable for obtaining a more uniform particle size distribution with a lower degree of
agglomeration. When water was used as the solvent, angular-shaped particles were observed, and the crystallization of
aluminum hydroxide was favored. On the other hand, the use of ethylene glycol led to the formation of spherical particles with
a higher proportion of strontium carbonate. Subsequently, the effect of SDS concentration on the crystallinity of the material
was evaluated. The results indicated that, regardless of the solvent used, the crystallographic planes (111), (130), and (041)
with orthorhombic structure were preserved, suggesting that SDS stabilizes the crystalline phase of strontium carbonate.
Furthermore, an improvement in the overall crystallinity was observed, indicating that the surfactant not only influences
particle morphology but also the crystallization of intermediate phases.
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1. Introduccién

Una clase de los materiales cerdmicos son los aluminatos,
los cuales se componen por Oxidos de aluminio (Al-0Os)
combinados con metales, tales como el estroncio. Debido a sus
propiedades como alta estabilidad térmica, resistencia a la
corrosién 'y excelentes propiedades mecanicas, estos
materiales se han convertido en objeto de estudio en diversos
campos. Sus aplicaciones incluyen materiales refractarios,
catalizadores, recubrimientos, sensores electromagnéticos y
procesos de fotocatalisis, entre otros (Aman S. et al., 2023; Fu
X. et al., 2009; Jabbar Y.E. et al., 2020).

Uno de los aluminatos mas investigados es el aluminato de
estroncio (SrAl:O4), debido a su alta cristalinidad, estabilidad
quimica y su capacidad para ser dopado con iones lantanidos.
Esta caracteristica le confiere propiedades luminiscentes que
lo hacen util en dispositivos optoelectrénicos y tecnologias de
iluminacién (Kozlova L.O. et al.,, 2023). SrAl.O. puede
cristalizar en una estructura tipo espinela o monoclinica,
dependiendo de las condiciones de sintesis, y su estructura
favorece la incorporacion de dopantes. Su banda prohibida lo
hace adecuado para aplicaciones fot6nicas, mientras que su
resistencia a ambientes hostiles, como la humedad vy las altas
temperaturas, lo convierte en un candidato atractivo para
aplicaciones industriales exigentes (Matsuzawa T. et al., 1996;
Aitasalo T. et al., 2003).

El SrAl,O. con estructura monoclinica es un excelente
hospedador para iones lantanidos que le confiere propiedades
luminiscentes. La presencia de otras fases estructurales de
aluminato de estroncio, tales como Sr3Al,Og, pueden generar
sitios de desactivacion. Una mayor cristalinidad asegura una
red ordenada con menos defectos, lo que mejora la emision y
la persistencia luminosa.

Tradicionalmente, el SrAl:O. se ha sintetizado mediante
reaccion en estado solido, técnica que implica la mezcla y
calcinacién de precursores a temperaturas superiores a
1400 °C. Aunque esta técnica permite obtener la fase pura,
presenta varias limitaciones, tales como baja homogeneidad en
el producto final, superficies especificas reducidas y una
distribucion amplia en el tamafio de particula. Estas
desventajas han motivado el desarrollo de nuevos métodos que
ofrezcan un mayor control sobre las propiedades estructurales
y morfoldgicas del material. En respuesta a ello, Xiao Q. et al.
(2010) emplearon una sintesis basada en nitratos de aluminio
y estroncio, utilizando urea y glicol, dentro de una atmoésfera
reductora generada por carbon activado. Inicialmente,
obtuvieron una mezcla de fases de SrCOs y AIO(OH), con
estructura ortorrdmbica. Posteriormente, tras un tratamiento
térmico a 1100 °C, obtuvieron SrAl-O+ con una morfologia en
forma de agujas y diametros de aproximadamente 100 nm
(Xiao Q. et al. 2010). Afios después, Zhiping X. et al. (2013)
desarrollaron una metodologia combinada de co-precipitacion
y tratamiento solvotermal, utilizando acetatos metélicos,
etilenglicol, polivinilpirrolidona (PVP) y urea. Tras un proceso
de calcinacion en el intervalo de 1050-1200 °C durante 4
horas, obtuvieron microesferas huecas de SrAl.O4 dopadas con
europio (SrAl-O4:Eu), las cuales presentaron luminiscencia de
larga duracion y excelentes propiedades Opticas (Xue Z. et al.
2013).

Otros métodos explorados incluyen la sintesis por
combustion, como la utilizada por Peng T. et al. (2004),
seguida de calcinacion en atmosfera reductoraa 1100 °C (Peng
T. etal. 2004). Asimismo, Lu Y. et al. (2004) desarrollaron un
enfoque basado en el método sol-gel, utilizando isopropéxido
de aluminio y acetato de estroncio, lo cual les permitié obtener
particulas méas uniformes en tamarfio (Lu Y. et al. 2004).

La versatilidad en la sintesis del SrAl.Os ha dado lugar al
uso de diversos métodos, entre ellos: precipitacion (Chen J. et
al., 2008), microondas (Sera M. et al., 2021), sol-gel
(Cizauskaite S. et al., 2007) e hidrotermal. Este Gltimo, cuando
se realiza en presencia de agua como disolvente, se denomina
“hidrotermal”, y si se utiliza un disolvente organico, se le llama
“solvotermal”. Esta técnica ha ganado gran interés debido a su
simplicidad, la obtencion de productos con alta pureza y la
disminucién de impurezas o fases secundarias, gracias a que la
reaccién ocurre en un sistema cerrado y controlado (Kutt
T.R.N. et al., 1990). Una de las mayores ventajas del método
hidrotermal es su capacidad para producir particulas con
distribuciones de tamafio homogéneas y controladas, ademas
de facilitar la sintesis de materiales con morfologias
especificas como nanofibras, nanoparticulas o microesferas
(Dran’kov A. et al., 2022; Zakharchuk K.V. et al., 2014). Para
lograr un control mas preciso de estas morfologias, se ha
incorporado el uso de surfactantes. Por ejemplo, Chen X.Y. et
al. (2009) utilizaron CTAB para estabilizar el tamafio de
particula y obtener nanotubos (Chen X.Y. et al. 2009). Por otro
lado, Cheng Y. et al. emplearon PVP para obtener nanofibras
de aproximadamente 400 nm, tras una calcinacion a 1200 °C
durante 6 horas.

Aungue el método hidrotermal ofrece muchas ventajas,
sigue siendo necesario un tratamiento térmico posterior para
lograr la cristalizacion completa. Sera M. et al. (2021)
sintetizaron SrAl.Os mediante una calcinaciéon a 1200 °C
durante 3 horas, obteniendo particulas esféricas de entre 2 y
100 nm de diametro, con emision luminosa visible durante 10
minutos. Compararon distintos surfactantes (SDS, SOS y
SHS), y fue con SDS que se obtuvo el menor tamafio de
particula (2 nm). De manera similar, Xu Y.F. et al. (2010)
lograron obtener nanoldminas de aproximadamente 200 nm
mediante el mismo método, con una calcinacion a 1300 °C por
2 horas.

Por lo anterior, el presente trabajo tiene como objetivo
sintetizar aluminato de estroncio mediante tratamientos
térmicos posteriores a un proceso de reaccion hidrotermal.
Para la formacion de los precursores de aluminato de estroncio,
se modificaron las concentraciones de SDS, el disolvente (agua
o etilenglicol), y el pH, con el fin de controlar la morfologia y
el tamafio de particula del material obtenido.

2. Metodologia
2.1 Materiales y método

Para la sintesis de 1 g de SrAL-O. se usaron los siguientes
reactivos: Sr(NOs), [Meyer, 99%], AI(NO3)3*9H>O [Meyer,
98%], urea [Meyer 99%]; SDS [Meyer, 97%], agua
desionizada y etilenglicol (EG) [Sigma-Aldrich, 96.8%]. Se
realizaron dos rutas de sintesis. En la primera, se utilizé agua
como disolvente; en la segunda, se utilizd etilenglicol. Los
reactivos se mezclaron en cantidades estequiométricas
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mientras que la urea se utiliz para promover la precipitacion
de los precursores, asi como una morfologia esférica;
utilizdndose en una concentracion de 1M. Se establecieron
valores por debajo y por encima de su concentracion micelar
critica (8.2 x 10°M) del SDS para evaluar el efecto en la
nucleacion y crecimiento de las particulas, se usaron
concentraciones de 0.003, 0.1 y 0.5M.

Las soluciones se mantuvieron en agitacion constante por
30 min. Posteriormente, el surfactante fue afiadido gota a gota
a la solucién con los precursores, agitandose por 30 min.
Pasado el tiempo, se afiadié gota a gota la solucién de urea a
los precursores, agitandose por 30 min. Finalmente, la solucién
resultante fue ajustada a pH 6, 8 y 11, con NaOH, 3M, y
trasladada a una autoclave de teflon, la cual fue ingresada a una
estufa a 180°C durante 20h. EIl material obtenido fue filtrado,
lavado con agua destilada y secado a 90°C durante 24h.
Adicional al método hidrotermal, es necesario calcinar la
muestra obtenida a 1100°C por 3h, con el objetivo de eliminar
las fases secundarias y obtener la fase de aluminato de
estroncio, mejorando la cristalinidad del material. Estas
condiciones de calcinacién fueron determinadas a partir de
datos experimentales reportados por Vitola et al. (2019),
Zhiping et al. (2013) y Thomas y Anila (2024).

2.2 Caracterizacion

Para la caracterizacion estructural del SrAl-O4 y determinar
la estructura cristalina., se utilizo un difractdmetro de Rayos X
[EXPERT]. Se analizé en un rango de 10-60 ° (26), tamafio de
pas0=0.02°, tiempo de barrido/scan = 0.4s y radiacion Cu-
Ka=1.5418A. Asi mismo, los enlaces del compuesto presentes
fueron detectados a través de un analisis por FT-IR
[BRUKERY]; el cual fue analizado en un rango de 4000 — 500
cm?, en modo transmitancia.

Finalmente, la morfologia del SrAlO. fue determinada
utilizando un equipo SEM [JCM-6000], con detector de
electrones secundarios y 5kV de voltaje utilizado.

3. Resultados

El difractograma de la Figura 1, muestra los picos de
difraccion de una mezcla de fases, los cuales se indexan a los
compuestos de carbonato de estroncio, hidréxido de aluminio
e hidroxido de estroncio, segin las cartas cristalograficas
JCPDS 00-005-0418, 00-049-0133 'y 00-027-0847,
respectivamente; con estructura ortorrdmbica. La solucion se
ajustd a pH 8, debido a que diversos autores sugieren que para
la sintesis de aluminato de estroncio, se mantenga la solucion
alcalina (Yegane A. et al. 2022; Turan B. et al. 2021; Qiu X.
et al. 2007), ademas de que se promueve una menor cantidad
de especies secundarias.

(111

Etilenglicol / SDS

Etilenglicol

Intensidad (U.A.)
Agua

@ Carta AIO(OH)
B Carta SrCO,
P Carta Sr(OH),

20 (Grados)

Figura 1. DRX de la muestra SrCO3;/AIO(OH) / Sr(OH),, utilizando 1. agua
como disolvente. 2. Etilenglicol como disolvente. 3. Afiadiendo SDS como
surfactante. Ajustando a pH 8.

Se comparan los difractogramas de la mezcla de fases,
utilizando agua y etilenglicol como disolvente, asi como al
afiadir SDS a la solucion. Al utilizar agua como disolvente se
muestran 4 picos intensos con sus respectivos planos
cristalograficos en 26= 13.97° (020), 27.72° (120), 38° (031)
y 48.96° (051), promoviendo la formacién de compuestos OH"
. Asi mismo, al utilizar etilenglicol como disolvente se
obtuvieron tres picos intensos en 26= 25.04, 29.74 y 40.47°,
con sus planos cristalograficos (021), (020) y (211),
respectivamente. A diferencia de los difractogramas de las
muestras con agua, se muestra que el uso de etilenglicol
promueve la formacion de carbonatos en mayor intensidad.

Para un control de la morfologia y tamafio de particula, se
afiadié SDS. Se observa que la cristalinidad del compuesto
mejora con el surfactante. Se realiz6 un analisis variando la
cocentracion de SDS en el sistema, obteniendo el
difractograma mostrado en la Figura 2, donde se muestra que
hay una orientacion preferencial hacia los planos (200) y (130)
cuando se tiene una concentracion de 0.003M SDS, ya que al
incrementar la concentracién, estos planos se ven reducidos en
intensidad. Asi mismo, en un rango entre 27-36°, se observa
que al incrementar la concentracion de SDS, la contribucién de
hidrdxidos presentes en la muestra se ve en aumento, debido a
que la solucidn rebasd la concentracién micelar critica (CMC)
y comienzan a precipitar los compuestos.

El método hidrotermal se forma el carbonato de estroncio,
hidréxido de aluminio e hidréxido de estroncio, los cuales
funcionan como precursores para la formacién del aluminato
de estroncio mediante tratamientos térmicos adicionales.
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Figura 2. Variacion de la concentracién de SDS [0.003, 0.01y 0.5 M]

Estos compuestos obtenidos son confirmados a través de un
andlisis por FT-IR, mostrados en la figura 3; en el cual, ademas
de las bandas caracteristicas a los enlaces M-O (1000 — 500
cm?), CO%~(2000 - 1000 cm™) y OH (3500-3000 cm™),
aparecce una banda a 1461cm’, la cual no aparecia en los
sistemas que no utilizan surfactante, la cual pertecene a la
formacién de carbonatos, productos del uso del surfactante.
Estos compuestos se obtienen segln las siguientes reacciones:

Inicialmente se descompone la urea para generar los iones
carbonato e hidréxido:

CO(NH,)2 + 3H,0 5 COZ~ + H* + 2NH,* + OH- ... (I)

Posteriormente, cuando los precursores se disocian,
generan cationes metalicos, los cuales forman complejos de
coordinacion con el etilenglicol. Sin embargo, los aniones
formados por la descomposicion de la urea, desplazan al
disolvente, formando los compuestos deseados (Zhao J. et al.
2022):

Sr(NOs); > Sr?* + 2NO3... (IT)

Sr2* + 2EG = [SI(EG),]*... (1)

[SF(EG).]** + CO%~ > SrCOs3 + 2EG ... (IV)
[SF(EG)2]** + 20H > Sr(OH), + EG ... (V)
AI(NO3); = AP* + 3NO03... (VI)

A" + 3EG - [AI(EG)s]* ... (VII)

[AI(EG)s]** + 30H" = AI(OH)s + 3EG ... (VIII)
AI(OH)3 > AIO(OH) + H0 ... (IX)

Cuando se afiade el surfactante en la solucion de material,
este se disocia con el disolvente, dejando la parte hidrofilica
con carga negativa.

NaCi2H25S04 > Na™+ C12H25S04™ ... (1)

El anidn del SDS interactta con los cationes metalicos Sr*
y AI**, generando complejos metalicos. Al alcanzar la CMC
del SDS, las micelas comienzan a formar la morfologia
definida del material, debido a que este controla el crecimiento
en planos definidos.

Las muestras obtenidas fueron caracterizadas mediante
microscopia electronica de barrido MEB, obteniendo las
imagenes mostradas en la Figura 4, utilizando agua como
disolvente. Se muestra que la morfologia del material es
angular.
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Figura 3. Espectro FT-IR de la mezcla de fases SrCO; / AIO(OH) / SrCO;,
utilizando a) agua, b) etilenglicol como disolvente y ¢) SDS como surfactante.
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High-vac.  SEI PC-std. . 5kV

SEI $PCistd 5 kV

Figura 4. Micrografia de la mezcla de fases. 5 kV, WD: 47 mm, a) 500 X,
pH 6, b) 2000 X, pH 6, c) 500X, pH 8, d) 2000X, pH 8. Utilizando agua
como disolvente.

Se muestran los resultados de las micrografias, ajustando el
pH a 6 y 8. En donde se observa que las particulas obtenidas
tienen caras lisas, sin alguna orientacion preferencial o una
distribucion uniforme del tamafio de particula. A pH 6, se
observa un alto grado de aglomeracién debido a la
precipitacion rapida en presencial del disolvente

Al ajustar el pH a 8, las particulas presentan un menor grado
de aglomeracion, incrementando el tamafio de particula, segun
la distribucion presentada en la Figura 5.

Con base en las micrografias obtenidas, se midid el tamafio
de 85 particulas, observando que a pH 6 se tiene un promedio
de tamafio de particula de 9.48 pm. Al incrementar el pH a 8,
el promedio de tamafio de particula incrementa a 19.48 pm,
debido a que la nucleacion se realiza de una manera mas
rapida, dando lugar a un mayor crecimiento del tamafio de
particula, ocasionado por el disolvente utilizado. El agua al ser
de baja viscocidad provoca una alta movilidad idnica
ocasionando una répida nucleacion y crecimiento de las
particulas (Moheb A., et al., 2020).

El patron de DRX presenta picos anchos, lo que indica una
baja cristalinidad del material. Por su parte, las imagenes de
MEB muestran particulas con morfologia irregular y sin forma
definida. Aunque la morfologia no determina directamente la
cristalinidad, esta apariencia desordenada podria estar asociada
con el bajo grado de orden estructural identificado por DRX.
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Figura 5. Distribucion del tamafio de particula de la muestra SrCO; /
AIO(OH), a pH 6y 8; utilizando agua como disolvente.

Las micrografias mostradas en la Figura 6, se obtuvieron a
500 y 2000X, las cuales muestran particulas esféricas con
textura rugosa. A pH 6, se observa un alto grado de
aglomeracion y particulas con un tamafio no uniforme.
Mientras que, al incrementar el pH a 8, hay un menor grado de
aglomeracion y una mejor distribucion del tamafio de particula,
sugiriendo que el incremento de pH promueve una reduccion
en el tamafio de particula del material.

Figura 6. Micrografia de la mezcla de fases. 5 kV, WD: 47 mm, a)
500 X, pH 6, b) 2000 X, pH 6, c) 500X, pH 8, d) 2000X, pH 8.
Utilizando etilenglicol como disolvente.
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En comparacién con ambos disolventes, el agua promueve
la formacion de particulas angulares con alto grado de
aglomeracion, mientras que, el etilenglicol, al ser un disolvente
viscoso, promueve la formacion de particulas esféricas, debido
a que la nucleacién se realiza de manera mas controlada con
un crecimiento isotropico.

Por otra parte, el incremento de pH reduce el grado de
aglomeracion de las particulas, sin embargo, al utilizar agua
como disolvente, el tamafio de particula crece debido a la
rapida nucleacién; mientras que el uso de etilenglicol y el
incremento de pH en la solucion, produce una reduccién en el
tamafio de particula. Asimismo, se realiz6 una distribucion del
tamarfio de particula de 85 particulas de las micrografias. Esta
distribucion se muestra en la Figura 7, obteniendose tamafios
promedio de 8.60 + 3.41 y 6.10 + 1.09 ym a pH de 6 y 8,
respectivamente.
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Figura 7. Distribucion del tamafio de particula de la muestra SrCOs /
AIO(OH), a pH 6 y 8; utilizando etilenglicol como disolvente.

Se realizé la medicion de 85 particulas en cada una de las
micrografias obtenidas a 500 X. Obteniendo que a pH 6 se
tiene un promedio de tamafio de particulas de 8.60 + 3.41 um,
mientras que, al incrementar el pH a 8, el tamafio de particula
se reduce, teniendo un tamafo de particula promedio de 6.10
* 1.09 pum; esto es debido a que al tener una menor
disponibilidad de agua para hidrolizar los reactivos, la
nucleacion se lleva a cabo de una manera lenta y controlada,
promoviendo un crecimiento isotrépico (Wang W.S. et al.
2007; Lee B. y Komarneni S. 2005). Se concluye que, la mejor
ruta de sintesis es el uso de etienglicol como disolvente, debido
a que influye en la formacion de particulas esféricas, con un
menor grado de aglomeracion y una mejor distribucion de
tamafio de particula.

En comparacion al utilizar agua como disolvente, el uso
de etilenglicol promueve una reduccion en el ancho de pico
mostrado en el patrén de DRX, indicando una alta
cristalinidad del material con morfologia esférica bien
definida. El etilenglicol promovié una mezcla de fases entre
carbonato de estroncio, hidréxido de estroncio e hidroxido de
aluminio; por lo tanto, en figura 6 se aprecian particulas
esféricas y particulas angulares o planas.

Los polvos caracterizados fueron sometidos a un
tratamiento térmico para fomentar a la formacion de aluminato
de estroncio a partir de los productos intermedios formados, tal
como reportan Roslan et al. (2022) y Nazarov & Spassky
(2023).

Las temperaturas de tratamiento térmico, fueron
determinadas a través de un anélisis por TGA y ATD,
mostrado en la Figura 8.
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Figura 8. Curva ATD / TGA de la muestra de SrCO; / AIO(OH) [0 - 900 °C]

La Figura 8, muestra en un rango de 0 — 200°C, una
disminucion de masa de aproximadamente 0.4 mg, debido a la
eliminacién de agua adsorbida en la superficie correspondiente
a un proceso endotérmico indicado en la curva; asi como
procesos endotérmicos que se encuentran en un rango entre
200 — 400°C por la pérdida de peso que se debe a la
descomposicién de compuestos orgénicos, es decir, del
surfactante utilizado y el disolvente residual. esta pérdida de
masa entre 13.8 — 12.3 mg, corresponde a un 11% en masa,
aproximadamente. Posterior a ese rango, entre 400 — 900°C, la
disminucion de masa llega hasta 10.8 mg, representando un
20% del peso inicial. Posterior a ese rango, la disminucién de
masa es debida a la eliminacidn de carbonatos presentes en la
muestra, por lo que se observa también un pico
correspondiente a un proceso exotérmico, dando lugar al
comienzo de la formacién del aluminato de estroncio. Por lo
que se estableci6 que las temperaturas para realizar el
tratamiento térmico sean por encima de los 900°C, asegurando
de esta manera, la cristalizacion del material y promoviendo la
formacién de aluminato de estroncio.

La muestra se calcind a 1100°C por 3h, obteniendo el
difractograma mostrado en la Figura 9. En el difractograma se
presenta una mezcla de fases de aluminato de estroncio que son
tris-estroncio di aluminato (SrsAl,Og,) Yy mono-estroncio di
aluminato (SrAlOa)
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La primera fase es SrzAl,Og, con estructura clbica, segin
la carta cristalografica JCPDS 00-024-1187. Los picos mas
intensos pertenecen a esta fase cristalografica. Por otra parte,
la fase SrAl,O4 se identifican con los picos mostrados en la
carta JCPDS 00-034-0379, correspondiente a una estructura
monoclinica.

=)
<
= 2
Aluminato
de estroncio
N
o Sl ls & -~ <
N -
= 82 S & 8 >3
< 187 =T || - e
) N | * <
- Y
(]
- .
{ =
9 . e Carta SrAI.O
E 24
. ®  Carta Sr3AIZO6
| |
©
n i *
T Mhwlelr |
I Y T L I T
10 20 30 40 50 60

20 (Grados)

Figura 9. DRX del aluminato de estroncio, calcinando la muestra a 1100°C
por 3h.

Los productos obtenidos en la sintesis hidrotermal fueron:
SrCQOs, AIO(OH) y Sr(OH),, para formar el aluminato de
estroncio en sus distintas fases, se llevd a cabo el siguiente
mecanismo de reaccion (Khattab R.M., et al, 2019):

El mecanismo de reaccién para la obtencion del aluminato
por la descomposicion de los compuestos de carbonato e
hidrdxidos, en sus respectivos 6xidos.

A
SICO; > SrO + COy... (1)

SI(OH), > S0 +H,0 ... (1)

2AIO(0H) 5 ALOs + H:0 ... (I11)
3SrO + Al,O3 = Sr3AlLOg ... (IV)

5SrO + 3Al,03 = 2SrAlb,Os + SrsAlOg ... (V)

Finalmente, con el objetivo de obtener el SrAl.O4 en una
mayor proporcion, se realizaron ciclos de calcinacion,
obteniendo el difractograma de la Figura 10.

Figura 10. Ciclos de calcinacion del aluminato de estroncio a 1100°C por 3
h por ciclo.
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En el difractograma se observa una mezcla de fases de
aluminato de estroncio, correspondiente a una estructura
cubica (SrsAl20s), y estructura monoclinica (SrAl04), segln
las cartas cristalogréaficas JCPDS 00-024-1187 y 00-034-0379,
respectivamente.

Es importante aislar el compuesto SrAl;O4, ya que diversos
autores como Nazarov M. y Zhi C., 2023, sugieren que, para
aplicaciones luminiscentes, la estructura monoclinica es la mas
estable para alojar iones de tierras raras, ya que el Eu?* (1.17
A), puede sustituir facilmente a iones Sr?* (1.18 A) por tener un
radio i6nico muy similar, lo que provoca que esta sustitucién
no genere una distorsion en los parametros de red (Nazarov M.
& Spassky D., 2023; Zhi Chen, et al., 2017).

Al incrementar los ciclos de calcinacién, se promueve una
mejora en la cristalinidad del material. En un primer ciclo, la
estructura del material es amorfa, sin embargo, al incrementar
los ciclos de calcinacion, los picos son méas definidos, dando
lugar a que la fase monoclinica predomine en el sistema.

4, Conclusiones

El pH y disolvente influyen significativamente en la
morfologia y tamafio de particula; el etilenglicol promueve a
un cambio de morfologia esférica y una reduccién en el tamafio
de particula. La aglomeracion de las particulas disminuye con
el incremento del pH de 6 a 8. El uso de surfactante SDS en la
sintesis, mejora la cristalinidad del material, sin embargo, es
necesario un tratamiento térmico de calcinacién para promover
la formacion del aluminato de estroncio. La fase monoclinica
del aluminato se obtiene con 3 ciclos de tratamiento térmico a
temperaturas superiores a 900°C de 3 horas.

El incremento de pH de 6 a 8 en la solucion, utilizando agua,
provoca un incremento en el tamafio de particula con
morfologia angular.

La mejor ruta de sintesis corresponde al etilenglicol como
disolvente, pH 8 y concentracién de 0.1M SDS, ya que a estas
condiciones de sintesis se favorece la estabilidad del aluminato
de estroncio con estructura monoclinica, tras los ciclos de
calcinacion.
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