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Resumen

En el presente trabajo se logré sintetizar ferrita de lantano dopada con cationes de Ni, cuya
féormula general es LaNix.1FexOs (LNFO) abarcando diferentes concentraciones en un rango
de x=0.1 a 0.3 molar mediante el proceso de molienda de alta energia, ocupando polvos de
oxidos metdlicos como precursores en el proceso. Posteriormente los polvos molidos
fueron sometidos a prensado uniaxial para conformar compactos de distintas
concentraciones, dichos compactos fueron sometidos a diferentes temperaturas de
sinterizado de 800 a 1200 °C buscando la densificacién de los compactos. Se realizaron
analisis de DRXy los resultados revelan que no hay presencia de fases de éxidos precursores
y se aprecia la formacién de una fase Unica de ferrita de lantano con estructura
ortorrombica en todas las temperaturas y concentraciones analizadas. Se realizo la
caracterizacion eléctrica a diferentes frecuencias de los compactos sinterizados como lo es
la conductividad, la permitividad relativa y perdidas dieléctricas para relacionarlo con la
temperatura de sinterizacion. Finalmente, para concluir con este trabajo se realizaron
analisis en el VSM, analizando los resultados de magnetometria exhiben una transicion de
orden antiferromagnético a ferromagnético débil en todas las muestras obtenidas

especificamente en la concentracién x=0.3 molar.

Palabras clave: Ferrita, molienda, sinterizado, dopaje, ortorrémbica



Abstract

In the present work, it was possible to synthesize lanthanum ferrite doped with Ni cations,
whose general formula is LaNix-1FexOs (LNFO) covering different concentrations in a range
of x=0.1 to 0.3 molar by means of the high-energy milling process, using metal oxide
powders as precursors. Subsequently, the ground powders were subjected to uniaxial
pressing to form compacts of different concentrations, these compacts were subjected to
different sintering temperatures from 800 to 1200 °C seeking the densification of the
compacts. XRD analyses were performed and the results reveal that there is no presence of
precursor oxide phases and the formation of a single lanthanum ferrite phase with
orthorhombic structure is observed at all temperatures and concentrations analyzed. The
electrical characterization was carried out at different frequencies of the sintered compacts
such as conductivity, relative permittivity and dielectric losses to relate it to the sintering
temperature. Finally, to conclude with this work, analyses were performed in the VSM,
analyzing the magnetometry results exhibiting a transition from antiferromagnetic to weak

ferromagnetic order in all samples obtained specifically at the concentration x=0.3 molar.

Ker words: Ferrite, milling, sintering, doping, orthorhombic
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Capitulo I. Introduccion

Los ceramicos conforman un grupo muy destacado de los materiales que han sido
responsables del desarrollo de la humanidad a lo largo de la historia, y en su constitucion
se forman por sélidos inorganicos metdlicos o no metalicos procesados mediante
tratamiento térmico. Entre las diferentes clasificaciones, destaca aquella que distingue dos
grandes grupos de cerdmicos en funcion de sus aplicaciones: (i) los ceramicos tradicionales,
gue se constituyen mayormente por arcillas, silices y feldespatos, y se caracterizan por
encontrarse en la naturaleza sin necesidad de realizar ningin método de transformacion, y
(ii) los ceramicos avanzados, que generalmente se obtienen por sintesis controlada y se
caracterizan por poseer un conjunto de propiedades muy especificas, que pueden ser
Opticas, eléctricas, magnéticas y/o mecanicas, y que son empleados para aplicaciones en
las que los materiales tradicionales no son capaces de satisfacer las exigencias de disefo
[1]. Un grupo de materiales ceramicos avanzados muy interesantes son los ceramicos
magnéticos, y particularmente las ferritas, conformadas por la combinacién de hierro con
oxigeno a la que se le introducen diferentes atomos de otros elementos, conformando

diferentes composiciones y estructuras cristalinas.

Las ferritas se han estudiado desde el afio 1909, con el interés de sustituir las aleaciones de
hierro por nuevos materiales que mostraran mayor resistencia a la corrosién a la vez que
una adecuada magnetizacidn frente a un campo magnético externo [2]. La investigacién en
torno a este tipo de materiales, las ferritas, ha propiciado el disefio de numerosas variantes
desde el punto de vista de composicidn y estructura cristalina, lo que ha permitido un
avance tecnoldgico muy rdpido, asociado al desarrollo de diversos dispositivos para
sensores, almacenamiento de datos, biomedicina y catodos en celdas de dxidos sdlidos [3].
Las ferritas poseen enlace idnico y pueden mostrar numerosos tipos de estructura cristalina
u organizacién de sus iones en el espacio, tales como cubica, ortorrombica, hexagonal y
romboédrica, pero entre todas destacan las ferritas que presentan estructura perovskita,
con féormula general ABOs, las cuales constituyen una de las estructuras basicas y

fundamentales que se han estudiado en las ferritas, debido a su simplicidad y a las elevadas

1



posibilidades de formar nuevas soluciones sélidas por sustituciéon catidnica en posiciones A
y/o B de la estructura cristalina [4]. Dentro del grupo de las ferritas, en los ultimos afos se
ha centrado la investigaciéon en las ferritas de lantano, LaFeOs, la cual presenta una
estructura tipo perovskita y estd conformada por una red tridimensional de octaedros de
oxigeno rodeando al Fe3*, formando unidades FeOg, con una organizacién espacial del tipo
perovskita distorsionada del tipo ABOs, con cuatro unidades moleculares por celda unidad,
donde los iones La3* se localizan en las posiciones A, mientras que los Fe3* se encuentran en
las posiciones B. Esta organizacion atémica es la que ofrece la posibilidad de realizar
modificaciones en su estructura electréonica y magnética con relativa facilidad, mediante
distorsiones inducidas por el método de sintesis y por el dopaje en los diferentes sitios

intersticiales [5].



1.1 Antecedentes

Debido al gran interés en disponer de multiferroicos monofasicos, se han realizado
numerosas investigaciones enfocadas en la sintesis de LaFeOs con y sin dopaje. En este
contexto, Boumaza y sus colaboradores [6], empleando el método de sol-gel, lograron
sintetizar LaFeOs de tipo perovskita monofasica, en tamafios nanométricos y sin la
presencia de fases secundarias, la cual presenté muy buenas propiedades fisicas y
electroquimicas que mostraron su gran eficiencia como fotocatalizador en la produccion de
oxigeno bajo luz visible. Similarmente, Wiranwetchayan y colaboradores [7] sintetizaron
nanoparticulas de perovskita LaFeOs; mediante el método de plasma de microondas
combinado con calcinacidn a alta temperatura entre 700 y 1000 °C. En esta investigacion se
estudio la influencia de la temperatura de calcinacién sobre la morfologia, la estructura
cristalina, la pureza y la composicién atdomica de las muestras, concluyendo asi que es
posible modular el dopaje en LaFeOs con diferentes iones metdlicos para evaluar sus

propiedades.

Hablando de trabajos mds directamente relacionados con el dopaje de Ni en LaFeOs,
Deepapriya en 2018 [8] en su estudio habla sobre el efecto de la sustitucidn de lantano
sobre las propiedades estructurales y magnéticas de la ferrita de niquel sintetizadas por la
técnica de coprecipitacién en concentraciones x = 0.00, 0.02, 0.04, 0.06, 0.08. lLa
introduccidn de iones de lantano en la red condujo a un aumento del pardmetro de la red
y del tamafio de los cristalitos. Ademas, aumento la fraccion de sitios A ocupados por el
catidn ferritas, incrementandose el grado de la estructura de espinela inversa. También se
indica que este material tiene la mdaxima coercitividad y una magnetizacion residual
comparativamente alta. Sin embargo, la magnetizacion de saturacion muestra una

tendencia descendente con la adicion de lantano.

Recientemente, [9] se demostrd que se puede sintetizar LaFeOs pura, sin la presencia de
Oxidos precursores o fases secundarias, mediante el método de molienda mecanica de alta
energia asistida con un tratamiento de sinterizado a 800 °C durante 2 horas. Este mismo

estudio sefala que bajo estas condiciones de sintesis, el material muestra un



comportamiento antiferromagnético, siendo la organizacion de los cationes en la estructura
cristalina responsable de este comportamiento, ya que los momentos magnéticos se

cancelan entre si, resultando en un nulo momento magnético en el material.

A pesar de que LaFeOs3 se puede sintetizar pura a través de diversos métodos, este
componente no se polariza eléctricamente y presenta un comportamiento
antiferromagnético tipo G, donde el momento magnético neto del material es nulo, debido
a que los momentos magnéticos de los iones de Fe3* vecinos, ubicados en los sitios
octaédricos de la celda, se disponen en la misma direccion y en sentido opuesto,
canceldndose entre si [9] limitando el rango de aplicaciones. Con el objetivo de mejorar
algunas de las propiedades eléctricas, magnéticas y fotocataliticas de LaFeOs, las
investigaciones se han enfocado en evaluar el efecto del dopaje, en posiciones del Fe3*y del

La3*, sobre la estructura cristalina y sus propiedades.

Las investigaciones han concluido que la sustitucidn parcial de La®* por otros elementos
puede suprimir, en algunos casos, el efecto antiferromagnético y potenciar las propiedades
ferromagnéticas de LaFeOs. En ese sentido, se ha buscado modificar el orden magnético
mediante el dopaje catidnico con diferentes elementos como Na* [10], Ba?* [11], Mn3* [12]
y Co?* [13] entre otros, demostrando que el orden antiferromagnético puede ser suprimido
debido a: (i) distorsiones estructurales por la diferencia de radio idnico, y (ii) la presencia de
iones de Fe** generados como mecanismo de compensacién de cargas al sustituir con un
cation de carga diferente. La presencia de Fe** enlazado a Fe3* a través de un O% genera un

acoplamiento ferromagnético entre espines, lo cual modifica el orden antiferromagnético.

Entre los posibles dopantes para materiales de perovskita de LaFeOs, destaca el Ni?*, que
es un elemento interesante debido a su gran similitud con el Fe3*, al que es esperable que
sustituya en un elevado rango de composicién, ya que sus radios idnicos son similares,
siendo de 0.645 y 0.69 A para el Ni2* y el Fe3*, respectivamente [14], por lo que de acuerdo
a las reglas de Hume-Rothery, seria posible la sustitucién. Por otro lado, el Ni** también
puede estabilizarse en una coordinacion octaédrica al igual que el hierro, lo que favorece el

intercambio de iones en la estructura cristalina [15]. Ademads, el momento magnético del



Ni%* es de 2.8 ps, muy diferente al del Fe3*, que es de 5.9 ps, lo que permite prever que al
sustituir en posiciones del Fe3* modificara la estructura magnética vy, por lo tanto, frustrara

el orden antiferromagnético [16].

A pesar de lo anterior, existen serias dudas sobre estos resultados, porque en todos los
casos estudiados las propiedades magnéticas se obtienen a partir de materiales
nanométricos, incluidos materiales 2D, donde el origen del magnetismo se atribuye a la
frustraciéon de la cicloide magnética seglin la Interaccién Dzyaloshinskii-Moriya [17].
Ademas, los investigadores se centran en las propiedades magnéticas de las nanoparticulas
obtenidas como propiedad aislada, pero no hay informacidon sobre las propiedades
multiferroicas en materiales a granel, después del procesamiento de prensado vy

sinterizacidn, que afecta las propiedades dieléctricas, eléctricas y magnéticas.

Aunque LaFeOs y sus compuestos dopados han sido objeto de extensos estudios debido a
sus interesantes propiedades tecnoldgicas, todavia falta evaluar el efecto de la molienda de
bolas de alta energia en las propiedades multiferroicas del LaFeOs dopado en bulto. Este
método se ha demostrado como una técnica eficiente, versatil y econédmica para la sintesis
de ceramicos avanzados como ferritas y magnanitas [18]. Con base en lo mencionado
anteriormente, en este trabajo de tesis, se estudia LaFeOs dopada con niquel en bulto,
sintetizado mediante molienda de bolas de alta energia asistida con tratamiento térmico a

baja temperatura.



1.2 Justificacion.

Hoy en dia, el disefio y las especificaciones de nuevos materiales representan un desafio, ya
que el desarrollo tecnoldgico continta incrementandose constantemente, requiriendo una
mayor innovacién que tenga en cuenta el costo de procesamiento, la optimizacién y el tipo
de aplicacién. Dentro del grupo de materiales se encuentran los ceramicos avanzados,
particularmente las ferritas, cuyas aplicaciones van desde el dmbito de la industria
automotriz hasta la electrénica y la medicina, lo que ha generado un gran interés en su
estudio y en el disefio de nuevos modelos que ayuden a modificar microestructuralmente

este tipo de materiales.

Considerando el tipo de estructura de las ferritas, que en su mayoria son de tipo perovskita,
tienen la capacidad de someterse al dopaje. Por medio de un método sencillo y eficaz de
sintesis, como lo es la molienda mecanica de alta energia asistida con tratamiento térmico
de sinterizacion, se abre la posibilidad de obtener ferritas dopadas de manera dptima

empleando diferentes tipos de éxidos metdlicos como precursores.

Debido a lo anterior, el niquel resulta ser una opcién de dopaje, especialmente los cationes
de Ni%*, debido a que poseen un radio idnico similar al del catién Fe3*, un ordenamiento
espacial de tipo octaédrico y un momento magnético diferente. Esto con la finalidad de
estudiar los efectos del dopaje en sus propiedades magnetoeléctricas. Ademas, se
someteran a diferentes tratamientos térmicos de sinterizacidn, ya que existen pocos
reportes sobre el dopaje con cationes de Ni?* sometidos a diferentes tratamientos térmicos

de sinterizado.



1.3 Planteamiento del problema.

Conforme a los antecedentes previamente mostrados en el estudio de la ferrita de lantano
(LaFe03s), se explica que es posible la sintesis y el intercambio de posiciones de La*? o Fe*3
empleando diferentes métodos, ya sea por las vias quimicas o fisicas, sin embargo, son
pocos los estudios acerca del método de sintesis y procesos de sinterizacidon que se propone

y es el enfoque en este trabajo de tesis.

La LaFeOs es un multiferroico que es facil de sintetizar y procesar a temperatura
relativamente baja (aproximadamente 800 °C). Ademds, cristaliza en una estructura del tipo
perovskita, lo que posibilita un amplio rango de aplicaciones tecnoldgicas. A pesar de lo
anterior, sus aplicaciones se ven limitadas debido a que presenta un orden
antiferromagnético. Por ello, en este trabajo se propone un método sencillo y econdmico
para frustrar este orden magnético, particularmente mediante el empleo de molienda de
alta energia y la sustitucién de posiciones atdmicas por cationes que presentan un
momento magnético diferente al del Fe3*. Se empleard como procesamiento la molienda
de alta energia seguida de un tratamiento térmico de sinterizacidn, modificando la
temperatura para promover la difusién en estado sélido, que mantenga la distribucién
catidnica del perovskita pero que modifique el orden antiferromagnético a ferromagnético,
debido a las distorsiones estructurales y al cambio en el momento magnético del catidén

sustituto, particularmente el Ni?*.



1.4 Objetivos

1.4.1 Objetivo General

Evaluar el efecto de la temperatura de sinterizacion de polvos compactados de ferrita de
lantano sustituida con niquel, de férmula general LaNix.1FexOs (LNFO) en un rango de x=0.1
a 0.3 molar, mediante el analisis de la estructura cristalina, propiedades magnéticas,

eléctricas y dieléctricas, para estudiar el rango de sus aplicaciones tecnoldgicas.

1.4.2 Objetivos Especificos

e Sintetizar polvos de ferrita de lantano dopada con niquel (LaNix-1FexO3, 0.1 £ x<0.3,
Ax=0.1) mediante molienda de alta energia durante 5 horas a partir de mezclas de
oxidos de hierro (lll), 6xido de niquel y 6xido de lantano para sustituir iones de Ni?*
en posiciones octahedrales del Fe3* en un rango de x=0.1, 0.2 y 0.3.

e Realizar compactos de ferrita de lantano dopada con niquel (LaNix1FexOs, 0.1 < x <
0.3) mediante compactacion uniaxial de 1400 MPa

e Sinterizar los compactos de ferrita de lantano dopada con niquel (LaNix-1Fex0s3, 0.1
<x<0.3, Ax=0.1) variando la temperatura de sinterizacién (800 -1200 °C, AT=100 °C)
durante 4 horas.

e Realizar la caracterizacidn cristalografica de los compactos de ferrita de lantano
dopada con niquel (LaNix1Fex0s, 0.1 £ x < 0.3, Ax=0.1) sinterizados a diferentes
temperaturas mediante difraccidon de rayos X.

e Medir densidad de los compactos de ferrita de lantano dopada con niquel (LaNix-
1Fex03, 0.1 £ x < 0.3, Ax=0.1) sinterizados a diferentes temperaturas.

e Realizar la caracterizacién magnética de los compactos de ferrita de lantano dopada
con niquel (LaNix-1Fex03, 0.1 <x<0.3, Ax=0.1) sinterizados a diferentes temperaturas
mediante magnetometria de muestra vibrante.

e Realizar la caracterizacion eléctrica de los compactos de ferrita de lantano dopada

con niquel (LaNix1FexOs, 0.1 < x < 0.3, Ax=0.1) sinterizados a diferentes



temperaturas obteniendo su resistividad bajo una corriente AC en un rango de
frecuencias de 50 Hz a 5 MHz

Caracterizar las propiedades dieléctricas de permitividad relativa, pérdidas
dieléctricas y capacitancia de los compactos de ferrita de lantano dopada con niquel
(LaNix-1Fex0s, 0.1 < x < 0.3, Ax=0.1) sinterizados a diferentes temperaturas con

barridos de frecuencias de 50 Hz a 5 MHz con espectroscopia de impedancias.



Capitulo II. Marco teérico

En este capitulo se abordan todos los conceptos tedricos bdsicos necesarios para la
completa comprension de la tesis, especificamente se presenta la descripcién de los
ceramicos, con especial énfasis en los cerdmicos avanzado y las ferritas de lantano,
posteriormente se describen las propiedades eléctricas y magnéticas que presentan los
materiales y finalmente se abordan los métodos de sintesis que pueden ser empleados para
la obtencion de ceramicos avanzados, y particularmente las ferritas objeto de estudio en

esta tesis.

2.1 Ceramicos avanzados.

2.1.1 Definicion

En general los materiales cerdmicos se han usado desde los antiguos imperios
evolucionando a la par de las necesidades del ser humano, llegando a ser usados en
aplicaciones de ingenieria debido a sus propiedades de dureza y tenacidad, por ser buenos
aislantes eléctricos y térmicos debido a la ausencia de electrones de conduccién y gran

estabilidad quimica [21].

Los ceramicos se clasifican en dos grupos: los materiales cerdmicos tradicionales y los
materiales ceramicos de ingenieria o avanzados. Distintivamente, la ceramica tradicional
estd hecha de tres componentes basicos: arcilla, silice (silex) y feldespato sin embargo en

este trabajo se enfocara mas en los llamados ceramicos avanzados.

En definicién los ceramicos avanzados o de ingenieria estan disefados para optimizar
propiedades especificas a temperaturas elevadas y para alcanzar dichas propiedades se
requiere a comparacién de las ceramicas tradicionales un extremo control en la pureza, en

el procesamiento y en su microestructura [22].

Consisten tipicamente en compuestos puros o casi puros y se disefian para aplicaciones que
aprovechen sus propiedades dieléctricas, ferroeléctricas, piezoeléctricas, electrodpticas y

magnetoeléctricas, tanto en bulto como en pelicula delgada.
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2.1.2 Estructura cristalina

En las cerdmicas, los atomos se unen en distintos tipos de enlace y disposiciones
geométricas que se repiten en todo el material para formar una estructura cristalina. La
estructura cristalina resultante depende del tipo de enlace atéomico, el tamano de los

atomos (o iones) y la carga eléctrica de los iones [23].

-
e
Ciibica sencilla Ciibica centrada Ciibica centrada
en la cara en el cuerpo

Tetragonal Tetragonal centrada Hexagonal
sencilla en el cuerpo

L*

Ortorrémbica Ortorrémbica Ortorrémbica Ortorrémbica
sencilla centrada en el cuerpo centrada en la base centrada en la cara

Romboédrica Monoclinica Monoclinica Triclinica
sencilla centrada en la base

Figura 2.1 Las 14 Redes de Bravais para cada sistema cristalino (cubico, tetragonal,
hexagonal, ortorrdmbico, romboédrico, monoclinico y triclinico). Recuperado de
Donald R. Askeland Ciencia e ingenieria de Materiales. Universidad de Missouri-Rolla
2013)
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Existen 14 formas de arreglar los atomos en 3 dimensiones a estos arreglos tridimensionales
Unicos de punto de red se les conoce como redes de Bravais figura 2.4, dichas redes se
agrupan en 7 sistemas cristalinos (cubico, tetragonal, hexagonal, ortorrémbico,

romboédrico, monoclinico y triclinico).

2.1.3 Perovskita

La gran variedad de ceramicos avanzados poseen diversas estructuras y ordenamientos,
una de ellas son las estructuras ternarias que son extremadamente importantes para la
tecnologia, son utilizados en aplicaciones avanzadas dieléctricas, magnéticas, refractarias,

estructurales y épticas [23].

Entre las diferentes composiciones ternarias se encuentran las de tipo perovskita (ABX3) y
han despertado un gran interés, dado que su estructura permite incorporar iones, los cuales

mejoran sus propiedades ferroeléctricas y con alta constante dieléctrica [24].

Los materiales tipo perovskita tienen forma general ABXs figura 2.5, donde A y B son
cationes metalicos y X es un ion no metadlico, el mas comun es el oxigeno. Por lo general el

radio idnico del catién A es mayor al radio iénico del catidon B [25].

Figura 2.2 Representacidon octaédrica de una estructura de perovskita, se senala las
posiciones del cation A, cation B y el ion no metalico X. Recuperado de
https://consultingjmj.wordpress.com/2016/08/10/perovskita-el-material-que-planta-cara-
al-silicio/
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Muchas composiciones con estructura perovskitas estan distorsionadas. El catién en
posicion B esta desplazado ligeramente del centro, esto da lugar a octaedros excéntricos
distorsionados [23]. El efecto de esto se observa en las propiedades dieléctricas y dicha
distorsién pueden resultar interesantes y favorables ya que esto permitiria modular sus

propiedades [12].

2.2 Ferrita de Lantano.

En general la comunidad cientifica ha ocupado los materiales de tipo ferrita para multiples
aplicaciones, debido a que son materiales ceramicos tecnolégicos de propiedades

magnéticas cuyo principal componente es el éxido de hierro (Fe;0s3).

Entre las clases de ferritas existe una muy interesante de estudiar debido a su gran
estabilidad quimica y potenciales aplicaciones [26]. La ferrita de lantano con férmula
quimica LaFeOs es un compuesto inorganico, considerado como un material cerdmico
semiconductor, poseyendo propiedades fisico-quimicas, Opticas y ferroicas muy

interesantes [27] utilizadas ampliamente en el campo industrial y cientifico.

2.2.1 Estructura cristalina

La LaFeOs presenta una estructura cristalina ortorrdmbica por lo que se le denomina
también ortoferrita [28] conformada por una red tridimensional de octaedros de oxigeno
rodeando al Fe3*, formando unidades FeOs presentando una organizacidn espacial tipo
perovskita ABOs con cuatro unidades moleculares por celda unidad, donde los iones La3* se
localizan en las posiciones A, mientras que los Fe3* se encuentran en posiciones B, figura 2.6

[24].
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° Oxigeno

Figura 2.3 Estructura tipo perovskita de LaFeOs con estructura ortorrémbica, se sefialan
los cationes A (Lantano), al cation B (hierro) y ion no metalico (oxigeno) imagen
desarrollada por software VESTA.

2.2.2 Propiedades.

Las propiedades de LaFeOs; son muy distintas de otros materiales, esto como ya se dijo es
debido al tipo de enlaces y estructura que presenta, en este subtema se explica las

propiedades que tiene la ferrita de lantano [28].

La ferrita de lantano (LaFeOs) atrae mucha atencion debido a sus complejas propiedades

magnéticas y eléctricas con una correlacion entre el ordenamiento del espin y la carga.

Siendo mas especifico la ferrita de lantano presenta lo que se conoce como
ferroelectricidad, esto debido a que en LaFeOs los iones de Fe3* alrededor de la celda
unitaria de 0% se corren ligeramente de su centro provocando que las celdas unitarias no

cuenten con un centro de simetria produciendo pequefios dipolos eléctricos [29].

La estructura magnética de la LaFeOs estd determinada por los espines del Fe3*, los cuales

se encuentran en las dos subredes octaédricas que forman los 0%, los cuales se encuentran
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en posiciones paralelas con orientaciones de espines opuestos, lo cual genera un orden

antiferromagnético tipo G (AF), donde la magnetizacidén neta es nula [24].

Estos comportamientos que presenta la ferrita de lantano de ferroelectricidad y
antiferromagnetismo derivan en un concepto llamado materiales multiferroicos, pero se
abordard con mas detalle en temas posteriores ya que hay mas tipos de propiedades

multiferroicos que es importante de analizar.

2.2.3 Propiedades y aplicaciones

La ferrita de lantano LaFeOs se ha investigado intensamente debido a sus potenciales
aplicaciones derivadas de sus propiedades fisicas y quimicas empleadas en diferentes

tecnologias [28].

Algunos usos y aplicaciones de este material son para materiales electromagnéticos, pilas
de combustible de éxidos sélidos, sensores de gas y catalizadores. Algunas de sus
aplicaciones de este material son biosensores, catalisis, sensores quimicos, campo de la
electroquimica, pigmentos respetuosos con el medio ambiente, dispositivos electrénicos de

spin [27].

2.3 Comportamiento magnético de los materiales.

Como ya se sabe toda la materia estd conformada por d&tomos y a su vez de electrones que
orbitan alrededor de ellos, por ende, cualquier material se dice que puede magnetizarse
[30] dependiendo de su estructura, composicion y la intensidad del campo magnético a la

cual se aplique.

El comportamiento magnético de los materiales deriva del movimiento de los electrones
alrededor del nucleo atémico y del espin que tienen estos electrones sobre su propio eje

[30].
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Cuando el electrén gira, hay un momento magnético asociado con ese movimiento. El
momento magnético de un electrén debido a su giro se conoce como magnetdén de Bohr

(us). Esta es una constante fundamental y se define como:

qh
4tm,

g = =9.274x 1072*A - m? (ec.1)

El hecho de que no todos los materiales sean magnéticos por naturaleza se debe al principio
de exclusién de Pauli donde indica que dos electrones dentro en un mismo orbital deben
tener espines opuestos. Esto significa que los momentos magnéticos derivados de su espin

electrénico tienen signos opuestos (/) cancelandose.

El segundo efecto es que los momentos orbitales de los electrones también se cancelan
entre si, ya que, en una capa llena por completo, el espin de todos los electrones y los
momentos orbitales se cancelan. Por ende, la mayoria de elementos carecen de un

momento magnético neto (no son magnéticos por naturaleza) tabla 2.1.

Tabla 2.1 Momento de spin de los electrones del nivel de energia 3d que
poseen ciertos metales de transicién, las flechas indican la direccion del spin.

Electrones 3d Niimero de electrones
no aparcados  Atomo  electrones Orbitales 3d de la configuracion electrénica 45
4 I 12 I e Y e Y B e U
3 SO A 2 2 Y e I 1 I
2 A 1 s Y Y A Y I
| I

0 Cu < 1 K1 K e Y K e KA e A K

En la tabla anterior se aprecia que el atomo de Fe, Co y Ni los electrones del orbital 3d no
apareados son responsables del magnetismo que estos elementos exhiben. El 4tomo del

hierro tiene 4 electrones 3d no apareados, el atomo del cobalto 3 y el niquel 2 [29].
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2.3.1 Ciclo de histéresis magnético

En general los materiales magnéticos se pueden clasificar dependiendo del grado relativo
para magnetizar y desmagnetizar, si un material se magnetiza y desmagnetiza con relativa
facilidad es un material magnético blando, y si el material se magnetiza permanentemente

0 es mdas complicado desmagnetizar es un material magnético duro.

Los ciclos de histéresis son representaciones graficas donde sefialan ya sea la induccién
magnética “B” o la magnetizacién “M” que puede alcanzar un material en funcién de un
campo magnético aplicado y son de suma importancia ya que permiten un andlisis
adecuado cuando se caracteriza magnéticamente un material en este caso por

magnetometria de muestra vibrante [29] figura 2.7.

A) B)

Figura 2.4 Ciclos de histéresis magnética. A) grafica el comportamiento que tiene el campo
aplicado “H” contra la magnetizacion “M”. B) grafica el comportamiento que tiene el campo
aplicado “H” contra la Inductancia “B”. Tomado de Askeland, D. R., & Wright, W. J. (2017).

Ciencia e ingenieria de materiales (7a ed.). México D.F. Cengage Learning.
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Tal y como se observa en la figura 2.7A) se grafica la magnetizacion “M” en funcion del
campo, demostrando que cuando se incrementa el campo desde el origen, la magnetizacion
del material aumenta (curva interlineada) hasta llegar a la magnetizacion de saturacion (Ms)
punto 3, que es el punto maximo donde el material se magnetiza cuando se le aplica cierta

intensidad de un campo.

Una vez alcanzado este punto se reduce el campo hasta llegar a cero, mostrando una curva
diferente a la interlineada, aqui la magnetizacidn que se obtiene después de quitar el campo

magnético se le conoce como magnetizacion remanente (M;) punto 4.

Para desmagnetizar el material a un valor de cero, se procede con la aplicacién de un campo
inverso (negativo) hasta llegar a fuerza coercitiva (-Hc) punto 5, pero si se sigue
intensificando la aplicacion de dicho campo inverso, el material alcanzard ahora una

magnetizacion de saturacién del campo inverso punto 6.

Tal y como se produce el efecto del punto 4, ocurre lo mismo con el campo inverso, donde
al disminuirlo a cero el material tendrd una magnetizacion remanente del campo inverso
punto 7, completando el ciclo aplicando un campo positivo hasta llegar a la magnetizacion

cero del material con una fuerza coercitiva (Hc) punto 8.

El drea contenida en el interior del ciclo de histéresis se relaciona con la energia consumida
o perdida de energia magnética por unidad de volumen durante un ciclo del campo

alternante [30].

Dependiendo de la cantidad de energia consumida de magnetizacién, determinara si el
material es magnético duro o magnético blando [31], entre mds energia requerida el
material serd magnético duro, pero si requiere de poca energia correspondera al grupo de

magnético blando.

2.3.2 Comportamientos magnéticos

Como se ha estado analizando el comportamiento magnético de los materiales esta en

funcién de la respuesta que presentan los momentos magnéticos de las particulas cuando
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se exponen a un campo magnético externo [32]. Los materiales se pueden clasificar acorde
a dicha respuesta en: Ferromagnéticos, antiferromagnéticos, paramagnéticos vy

diamagnéticos.

Ferromagnetismo

El ferromagnetismo se presenta en aquellos materiales cuyos espines magnéticos del
material tienden a orientarse en una misma direccién y sentido (Aguirre, 2023) provocando
un momento magnético permanente con o sin la presencia de un campo externo (Callister
y Rethwisch, 2015), en consecuencia, los materiales ferromagnéticos poseen

magnetizaciones permanentes relativamente altas.

Antiferromagnetismo

Los materiales denominados antiferromagnéticos son aquellos que no presentan el
fenédmeno de magnetizacién espontanea cuando se les aplica un campo magnético externo,
debido a que sus momentos magnéticos se ordenan de forma anti-paralela, cancelando el

momento magnético total o neto (Aguirre, 2023).

Paramagnetismo

En ciertos materiales cada 4tomo posee dipolos magnéticos cuya orientacién esta de forma
aleatoria de tal forma que al aplicar un campo magnético externo estos tienden a alinearse
dependiendo de la direccidn a al cual el campo este aplicado (Callister y Rethwisch, 2015)
Como los dipolos no interaccionan, se requieren campos magnéticos extremadamente
grandes para alinear todos los dipolos. Ademas, el efecto se pierde tan pronto como se

retira el campo magnético (Askeland 2017).

Diamagnetismo

Un material es considerado diamagnético cuando al aplicarle un campo magnético externo

se inducen dipolos magnéticos los cuales son orientados de manera antiparalela con
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respecto al campo [32], este tipo de comportamientos no tiene muchas aplicaciones a nivel

ingenieria.

2.4 Comportamiento eléctrico/dieléctrico de los materiales.

El comportamiento y las propiedades eléctricas estan determinadas por la respuesta que
ofrecen los materiales al flujo de corriente eléctrica [32], este comportamiento al flujo
deriva en una clasificacién de materiales conductores, semiconductores y materiales

dieléctricos.

2.4.1 Conductividad eléctrica

Existen dos enfoques, basados en la teoria de bandas, que nos permiten entender los

fendmenos de conductividad eléctrica y térmica en los materiales sélidos [33].

F. Bloch (1928), establece que los electrones de valencia en un metal se encuentran sujetos
a un potencial no constante (peridédico) y cuya periodicidad es impuesta por la estructura
cristalina. El otro, la teoria de W. Heitler y F. London, considera los efectos sobre los niveles
energéticos de atomos aislados, cuando dichos atomos se encuentran agrupados en un

cristal (dtomos inter-actuantes) figura 2.5.

Banda de conduccidn

A

2E Grande

Pequeno

¥

ME=0

Bandas superpuestas
Bandas cercanas en energia
real-a=
[=
m
Bandas alejadas en energia

Banda de valencia

CONDUCTOR SEMICONDUCTOR AISLANTE

Figura 2.5 La teoria de bandas explica que los materiales poseen estados cuanticos o bandas
de energia que interactian cuando son sometidos a un campo eléctrico externo (voltaje),
determinando.
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2.4.2 Permitividad relativa

También llamada constante dieléctrica, €, es una propiedad fundamental de un material o
sustancia, definida como una medida de la facilidad con que un material es polarizado por
un campo eléctrico en relacion con el vacio que cambia de acuerdo con la naturaleza del

sistema de interés.

La constante dieléctrica mide la interaccion de un campo eléctrico oscilante con una
molécula, es decir, un campo eléctrico que oscila entre valores positivos y negativos a una

determinada frecuencia en una molécula.

2.4.3 Pérdidas dieléctricas

Cuando se establece la polarizacién, se mueven cargas (los iones o nubes de electrones se
desplazan). Si el campo eléctrico oscila, las cargas se mueven hacia adelante y hacia atras.
Estos desplazamientos son extraordinariamente pequefios (por lo general < 1 A); no
obstante, provocan pérdidas dieléctricas. Esta energia se pierde como calor. La pérdida
dieléctrica es semejante a la deformacion viscosa de un material. Si se desea almacenar una
carga, como en un condensador, la pérdida dieléctrica no es buena; pero si se desea usar
microondas para calentar un alimento, las pérdidas dieléctricas que ocurren en el agua
contenida en el alimento son grandes. Es frecuente que las pérdidas dieléctricas se midan

empleando un parametro conocido como tan o.

2.5 Comportamiento multiferroico.

2.5.1 Definicion y relevancia

El comportamiento multiferroico en los materiales se presenta cuando se acoplan de
manera simultdnea 2 o mds ordenamientos ferroicos primarios (ferroelectricidad,

ferromagnetismo y ferroelasticidad) [34].

La extensidon de los materiales multiferroicos se ha desarrollado de forma gradual y

progresiva en su estudio y comprensidn de sus propiedades de tal forma que se ha ampliado
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para incluir a aquellos materiales que combinan un comportamiento antiferroico
(antiferromagnetismo o antiferroelectricidad) sumado a un comportamiento ferroico
(ferroelectricidad o ferromagnetismo) estas posibles combinaciones expanden

ampliamente el rango de los materiales multiferroicos [35].

2.5.2 Propiedades ferroicas

Un material ferroico se define como aquel material que posee dos 0 mas dominios o estados
orientados que forman interconexiones al aplicarles una fuerza apropiada [36] a
continuacion se explican los comportamientos ferroicos primarios mencionados

anteriormente (ferromagnetismo, ferroelectricidad y ferroelasticidad).

En un material ferromagnético los momentos magnéticos individuales de los espines al ser
sometidos a un campo magnético se orientan en la misma direccion, reforzdndose entre si

resultando en un momento magnético fuerte.

Se conoce como ferroelectricidad a la capacidad que tienen los materiales de cambiar su
direccidn de polarizacidén espontdanea en respuesta a un campo eléctrico aplicado. Para que
se lleva a cabo la reordenacion de los dominios es necesario un determinado campo

eléctrico, el cual se le conoce con el nombre de campo coercitivo.

La ferroelasticidad corresponde a un fendmeno en que los materiales pueden mostrar
deformacion de manera espontanea. Al aplicar una tension sobre el material, estos poseen
un comportamiento no-lineal el cual se puede observar en las curvas de esfuerzo-

deformacion obtenidas en ensayos de compresién uniaxial a temperatura ambiente [37].

2.5.3 Acoplamiento magneto-eléctrico

El término se reserva especialmente a los materiales con un acoplamiento entre los
comportamientos ferromagnético y ferroeléctrico y de manera general a este tipo de
materiales se les conoce como magneto-eléctricos, en el cual un campo eléctrico puede
inducir o modificar la magnetizacion, y un campo magnético afecta la polarizacion eléctrica
[35].
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El control del magnetismo usando un campo eléctrico es de especial interés, esto debido a
que los campos eléctricos pueden ser disefiados para ser mucho mds pequefios y que usen
mucho menos energia que su contraparte magnética, ampliando la posible aplicacién de

estos materiales en dispositivos electrénicos [38].

2.6 Métodos de sintesis de ceramicos.

En este apartado se explican los diferentes métodos de obtencidn de ceramicos,
agrupandose en 2 métodos principales, los métodos fisicos o también llamado mecanicosy
los métodos quimicos. A continuacién, se describen los principales métodos de sintesis de

ceramicos.

2.6.1 Métodos quimicos

Estos métodos son aquellos en los que intervienen reacciones quimicas la cual existe
transformacion de materia para obtener ciertos ceramicos avanzados, este tipo de métodos
suelen ser costosos y poco 6ptimos pero los tamafios de particulas llegan a rangos

nanométricos, a continuacién, se mencionan los métodos quimicos mas comunes.

Precipitacion.

La precipitacion de sales solubles seguida de la descomposicion térmica en 6xido es un
método ampliamente utilizado tanto para la granulometria como para la purificacién de
ceramicas de éxido. También se han utilizado técnicas analogas en atmdsferas controladas

para producir polvos ceramicos no oxidados [23].

Sol-Gel

El método sol-gel es aquel en el cual se tiene un control de la cinética de las reacciones
pudiéndose controlar el tamafio de particula, usualmente se parte de reactivos comerciales
(alcéxidos, citratos y nitratos) Consta esencialmente de 3 etapas: la preparacion del sol, la
gelificacion y el secado-calcinacidn [39]. El polvo resultante tiene una superficie elevada y
un tamafio de particula pequefio oscilando entre 20 y 50 nm [23].
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Proceso de mezcla-liquida (liquid-Mix process)

El método de Liquid-Mix, también conocido como método de Pechini, es muy utilizado para
la sintesis de o6xidos mixtos, habitualmente a partir de nitratos. Se basa en el
acomplejamiento con acido citrico de los cationes de interés y su posterior polimerizacién

mediante el agregado de etilenglicol [40].

Sintesis hidrotermal

Este método consiste en colocar los precursores en agua dentro de un sistema cerrado, para
posteriormente ser llevado a temperaturas superiores a 100°C y mantenerlo asi durante un

periodo de tiempo determinado [41].

Existen variantes de este método en donde se utiliza algin otro solvente diferente del agua
(sintesis solvotermal), y algunas otras en donde la sintesis hidrotermal se combina con otros

métodos, como microondas, para mejorar las condiciones de reaccién [42].

2.6.2 Métodos fisicos

Estos métodos involucran procesos los cuales se llevan a través de movimientos y esfuerzos
mecanicos, no hay reaccidén quimica como tal, pero la energia mecénica suministrada puede
provocar ciertas uniones o deformaciones entre particulas que ayudan o resultan favorables
al material ceramico en cuestidén estos. A continuacién, se describen algunos métodos

fisicos para procesamiento de materiales ceramicos.

Cribado

El cribado es un método de clasificacion por tamafio de particulas. El polvo se vierte sobre
un Unico tamiz que tiene las aberturas de tamafio seleccionado o en una serie de pantallas,

cada una posteriormente con aberturas mas pequenas [23].
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Las particulas se separan en rangos de tamafo; las particulas mds grandes que las aberturas
de la pantalla permanecen en la pantalla, y las particulas mds pequefas pasan hasta llegar

a una pantalla con agujeros demasiado pequenos para pasar.

Molienda por atricion

Este tipo de molienda consiste en colocar los polvos o particulas dentro de un cilindro con
medios de molienda (bolas de acero u otro material) pero en este caso no gira el cilindro,

sino que se hacen girar por medio de una barra vertical con brazos en los lados.

Molienda vibratoria

Aqui la energia para la conminucion de las paniculas se da a través de vibraciones o
agitaciones mecdnicas. El polvo es colocado en una camara estacionaria, junto con los
medios de molienda y un liquido. Entonces se arranca el molino origindndose una vibracién

a través de la cdmara hacia el polvo y a los medios de molienda [43].

Molienda por martillos

El molino de martillos actua por efecto de impacto sobre el material a desintegrar [44]. Este
molino consta de una tolva de alimentacién con un mecanismo de regulacién de martillos

fijos u oscilantes montados en un eje de rotacion.

Molienda por bolas

Consiste en colocar los polvos dentro de un cilindro cerrado junto con medios de molienda
(bolas o balines de acero u otro material), haciendo girar el cilindro en posicidon horizontal
sobre su propio eje de tal modo que al girar las bolas caigan en forma de cascada sobre las

particulas [43].

25



2.6.3 Molienda de alta energia

Este proceso consiste en choques continuos de alta energia que se producen en las
particulas mediante los cuerpos moledores, causando que las bolas fracturen y adhieran las
particulas para producir los polvos mas finos [45].

El impacto entre las particulas modifica la estructura en los polvos obtenidos, dando lugar
a la aparicidon de uniones frias en ciertas particulas del material que estdn siendo molidas,
esto provoca una nueva combinacién de componentes con referencia a la materia prima
inicial.

Durante el proceso la soldadura en frio provoca una deformacién pldstica y un conjunto de
particulas; dado esto las fracturas se unen provocando una reduccidon de los tamafos
constante durante todo el procedimiento se logra un refinamiento homogenizado de los

polvos a obtener.

2.7 Procesamiento de polvos.

Después de la produccion de polvos cerdmicos, la secuencia convencional de
procesamientos de polvos consiste en tres pasos: 1) combinacion y mezclado de los polvos,
2) compactacién, en la cual se prensan los polvos para obtener la forma deseada, y 3)
sinterizado, que implica calentamiento a una temperatura por debajo del punto de fusion

para provocar la unién de las particulas en estado sélido y el fortalecimiento de la pieza.

2.7.1 Prensado

La compactacion es la aplicacién de altas presiones a los polvos para darles la forma
requerida. El método convencional de compactacion es el prensado, en el cual punzones
opuestos aprietan el polvo contenido en un troquel figura [46]. A la pieza de trabajo después
de ser prensada se le Ilama compactado en verde; el término verde significa que la pieza no

estd completamente procesada.
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Figura 2.6 El prensado es un método convencional de compactacién de
polvos cerdmicos. A) Se empieza con el llenado de la cavidad del troquel con
polvos; B) posicién inicial de prensado, C) posicion final de los punzones
inferior y superior durante la compactacion y D) eyeccion de la pieza.
Obtenido de Groover, M. P. (2014). Introduccién a los procesos de
manufactura. México D. F.: McGraw-Hill.

La presidn que se aplica en la compactacién produce inicialmente un re-empaquetamiento
de los polvos en un arreglo mas eficiente reduciendo el espacio de los poros e
incrementando el nimero de puntos de contacto entre las particulas. Al incrementarse la
presioén, las particulas se deforman plasticamente, ocasionando que el drea de contacto
interparticular aumente y entren en contacto particulas adicionales. Esto viene

acompafado de una reduccién posterior del volumen de los poros.

2.7.2 Sinterizacion

El sinterizado es una operacion de tratamiento térmico que se aplica a los compactos en
verde, con el fin de disminuir la porosidad [23] (Richerson 2018); incrementando de esta

manera su fuerza y resistencia, el sinterizado ayuda a incrementar de esta manera su fuerza

y resistencia figura [46].
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Las temperaturas donde se lleva a cabo la sinterizacion normalmente abracan de un 70 a

un 90% de la temperatura de fusion del material a la cual se llevara el proceso.

ésga?;: ¢ E§“"Cue0s § Poros g Limites de grano
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Figura 2.7 Se observa el proceso de sinterizacién 1) las particulas o granos se tocan unas
con otras formando pintos de contacto 2) los puntos de contacto entre los granos
forman cuellos 3) los espacios donde no hay puntos de contacto entre los granos se
denominan poros 3) el proceso de sinterizado reduce la porosidad incrementando el
area de contacto que hay entre los limites de grano.

2.7.3 Propiedades fisicas de los compactos en verde y sinterizado

El efecto que tiene el sinterizado sobre los compactos en verde se puede analizar en la
densidad, debido al encogimiento del volumen del compacto [43].Las propiedades fisicas
de los compactos sinterizados son diferentes a comparacién de los compactos en verde,
aungue en ambos casos se pretende disminuir el grado de porosidad, el mecanismo que
ocurre en el sinterizado provoca reacciones de difusion debido a la energia suministrada

provoca que los atomos o vacancias se muevan sobre los limites de grano.
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Capitulo III. Desarrollo Experimental

En la Figura 3.1 se presenta el diagrama de flujo experimental empleado en el desarrollo de

esta tesis.
Precursores:
La,0; Etapa 1. Sintesis de LaFeO, 5 hrs
Fe.O st JOpad0  cON  NiZ* Mediante pe— A
23 . : Relacién 10:1
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e dieléctricas
sinterizados

Figura 3.1. Diagrama de flujo experimental.

Tal como se puede observar en la Figura 3.1, la tesis estd divida en tres etapas. La primera
de ellas, se enfoca en la sintesis de la ferrita objeto de estudio, LaNixFe1xOs3, variando x
desde 0 hasta 0.3. La sintesis se llevd a cabo empleando como precursores 6xido de lantano
(La20s3), oxido de hierro (Fe203) y 6xido de niquel (NiO) y como técnica de sintesis, la
molienda de alta energia. Para ello, mezclas de polvos de partida o precursores, se
sometieron a molienda de alta energia junto con 8 balines de %" durante 5 h. En esta etapa,
debido a los antecedentes, se conoce que no se obtuvo el material objetivo de estudio,
debido a que la molienda no aporta suficiente energia para completar la difusién en estado
sélido (cualquiera del grupo). Esta etapa concluye con la obtencién de polvos de diferente

composicion.
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La segunda etapa, se enfoca en la obtencidn y sinterizacién de compactos modificando las
condiciones de procesamiento, especificamente la temperatura de sinterizaciéon. Para
lograrlo, los polvos activados mecdnicamente en la etapa anterior, fueron sometidos a un
prensado uniaxial a una presién de 1000 MPa, para garantizar una elevada densidad. Dichos
compactos en verde se sometieron a un proceso de sinterizado a diferentes temperaturas,
que variaron desde 800 °C hasta 1200 °C en incrementos de 100 °C. El tiempo total de
sinterizacién para cada temperatura fue de 4 horas. En esta etapa se determind la
estructura cristalina, para evidenciar el éxito en el proceso de sintesis, la densidad
geométrica y el cambio dimensional, y cdmo se vieron afectados estos dos pardmetros por

el nivel de dopaje con niquel (x) y la temperatura de sinterizacion.

Finalmente, la tercera etapa se centra en la determinacion de las propiedades eléctricas y
magnéticas de los materiales sintetizados, mismos que ya estan conformados como pellets
o pastillas cilindricas sinterizadas. Particularmente se determinard el ciclo de histéresis
magnético, para completar la caracterizacion magnética del material, asi como la variacién
de la permitividad relativa, conductividad eléctrica y tan & con la frecuencia para cada

compacto sinterizado a diferentes temperaturas de sinterizacién.

A continuacidn, se describen los calculos, materiales e instrumentos empleados para llevar

a cabo el desarrollo experimental de esta tesis.

3.1 Materiales.

Para la realizacidon de este trabajo se requirié de reactivos de alta pureza para la sintesis de
las ferritas de LaNii-xFexOs, dichos materiales se muestran en la tabla 3.3, se incluye la marca

del reactivo, su pureza y su peso molecular en (g/mol).

Como pequefia observacion, se utilizaron solamente dxidos con elementos finales de la

ferrita, esto para evitar una purificacion y eliminacion de elementos no deseados.
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Tabla 3.1. Informacion de los reactivos utilizados para la sintesis de las de las
ferritas de LaNii1-xFexOs en las composiciones deseadas.

Reactivo Pureza Peso Imagen

(%) molecular del
(g/mol) reactivo

Oxido de hierro Sigma- 111.7837

(Fe20s3) Aldrich =
Oxido de Lantano  Sigma- 99.99  325.807

(La20s) Aldrich

Oxido de Niquel Sigma- 99.9 44.815

(NiO) Aldrich

3.2 Calculos estequiométricos.

En este apartado se realizaron las mezclas estequiométricas de los mencionados en el
apartado anterior, el porcentaje en mol del niquel para el caso de LaFeOs fue de x=0.1, x=0.2

y x=0.3 y se pueden observar en las reacciones propuestas en las ecuaciones 3.1, 3.6 y 3.11.

Para realizar la sintesis de la ferrita de lantano dopada con niquel en proporcién de 0.3, lo
que significa que el 30 % de posiciones de atomos de hierro sustituida por niquel, se
ocuparon polvos precursores de 6xidos metalicos de alta pureza (Fe,0s3, La;0s3 y NiO), se

considerd la siguiente reaccién quimica:
La203 + F3203 + NlO - LaNi0_3FeOI703 ec.3.1

Para balancear la reaccidon quimica anterior y obtener 5gr de material con el fin de optimizar

el proceso, se realizaron los calculos estequiométricos correspondientes ecuacién 3.2
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quedando la relacién entre productos y reactivos para la sintesis de LaNio3Feo 703 de la

siguiente forma.
La203 + 0.7F6203 + O6NI,0 + 01502 = 2LaNi0_3F€0_703 ec. 3.2

Para obtener el peso del La20s (g)

1 molLaNiO'3peO.703 ) ( 1 mOILaZO3 ) (325-817gLa203) 0c.3.3

58 Lani (
8 LaNio3Feo703 | 243 608 g LaNig 3Feq 703/ \2 MoliaNij sFeq 703 1moly,,0,

Para obtener el peso del Fe;03(g)

1 mOILaNiO_gFe0.703 ) ( 0.7m01FeZO3 ) <1117837 gFe203) ec. 3.4
C. o.

5 .
& LaNij 3Feg 703 243.608 g aNig 5Feq 705 0.7 molge, 0,

2 mOILaNiOB Feg 703

Para obtener el peso NiO (g)

1 molyianig 3Feq 705 ) ( 0.6moly;o ) (44'815 g Nio) ec. 3.5

5 LaNig 3F (
g alNlo3 e0'703 243-608gLaNi0.3Fe0.703 szILaNi0.3Fe0.703 0'6m01Ni0

Para realizar la sintesis de la ferrita de lantano dopada con niquel en proporcién de 0.2, lo
gue significa que el 20 % de posiciones de atomos de hierro sustituida por niquel, se
ocuparon polvos precursores de 6xidos metdlicos de alta pureza (Fe;0s3, La;03 y NiO), ahora

considerandose la siguiente reaccién quimica ecuacién 3.6
La203 + F6203 + NlO - LaNioleeo_SO?, ec.3.6

Para balancear la reaccion quimica anterior y obtener 5gr de material con el fin de optimizar
el proceso, se realizaron los calculos estequiométricos correspondientes ecuacién 3.7
guedando la relacidn entre productos y reactivos para la sintesis de LaNip2Feo.sOs,

guedando de la siguiente forma.

La203 + 0857F8203 + 04‘28N10 + 01502 - 2La(Ni0_2Feo_8)1_503 ec. 3.7
14
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Para obtener el peso del La,03 (g)

1 mOILa(NiO.ZFeO.S)IS

5g LN 11 1 molya,04 (325.817gL3203> 0c.3.8
a( lo2 eo's)i—i 2 4 La(Nig 2Feg g)15 2 mOILa(Ni0.2F60_8)15 1 m°lLa203
14 14

Para obtener el peso del Fe;03(g)

1 mOILa(NiO 2Feg g)
2Fe08)15 0.857molge,0, (136.8552 g Fe203)

0.857 molpe203

58 La(ni
La(Nig2Fe
(Nio.2 0'8)% 247.35298 21a(Nig 2Fe 8)15 2 molya(Nig 5Fe g)15

14 14

ec.3.9

Para obtener el peso NiO (g)

1 molya(Nig 5 Feg g)
02Fe08)15 0.428moly;o (31.9681 gNiO)

0.428molyjo

ec.3.10

5g .
La(Nig 2Feq.8)15 : :
11 \ 2473529 gra(Nig 5Feq g) 15 2 molyanig , Fegg)1s

14 14

Para realizar la sintesis de la ferrita de lantano dopada con niquel en proporcién de 0.1, lo
gue significa que el 10 % de posiciones de atomos de hierro sustituida por niquel, se
ocuparon polvos precursores de 6xidos metalicos de alta pureza (Fe;0s, La;03 y NiO),

considerandose la siguiente reaccién quimica ecuacién 3.11.

La,03 + Fe,03 + NiO — LaNiy,1Fey405 ec.3.11
La relacion de reactivos y productos para esta composiciéon quedo de la siguiente forma:
La,03 + 0.9Fe,03 + 0.2NiO + 0.050, = 2LaNiy,Feq 405 ec.3.14

Para obtener el peso del La;03(g)

1 mOILaNiO 1Feg 903 1 mOILaZO3 325817¢g Lay 03
5g LaNig 1Feg 903 - * ec.3.15
’ ’ 243.0386 g LaNig 1Feg 903 2 mOILaNi0.1F80.903 1 mOILa203
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Para obtener el peso del Fe;03(g)

1 mOILaNi0.1Fe0_903 ) ( O.9molpe203 ) (143.7219 g Fe203> oc

58 L (
8 LaNio.1Fe0903 | 243 0386 LaNig 1Feg903/ \2 MOlLaNig 1Feqq03/ \ 0.9molEe, 0,

3.16

Para obtener el peso NiO (g)

1 molyaNiy {Feg 90 0.2molyjo 14.9384 g nio
58 LaNig 1Fe 90 2403 : ( ENi ) ec.3.17
017%0.9%'3 \ 243.603 g LaNig Feg 903/ \2 MOlLaNig Fegg03/ \ 0.2molnio

En la siguiente tabla se muestran especificamente la cantidad de dxidos precursores para
realizar |a sintesis de LaFeOs dopada con cationes de Ni?*.

Tabla 3.2. Pesos de los 6xidos precursores o de partida

Reactivo Peso (9)

X=0.1 mol Ni X=0.2 mol Ni X=0.3 mol Ni
Oxido de hierro  1.4784 1.3831 1.1472 g
(Fe2053)
Oxido de 3.3515 3.293 3.3436
Lantano
(La203)
Oxido de Niquel 0.1537 0.3231 0.4599
NiO

3.3 Instrumentos.

Para la sintesis, caracterizacion y analisis de las muestras obtenidas se utilizaron los equipos
que a continuacion se describen y se muestran representativamente con su imagen, dando
a conocer sus caracteristicas y el propdsito de su utilizacidén en el desarrollo de la presente
tesis, ya sea para la parte de sintesis o caracterizacién de la estructura cristalina,
propiedades magnéticas y eléctricas. Su mencién se realiza de acuerdo al orden que han

sido utilizados en base a desarrollo experimental.
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3.3.1 Molino de alta energia

El molino utilizado para la sintesis del material de interés a las composiciones deseadas, fue
el molino marca Spex Sample Prep modelo 8000D (figura 3.2) dichos polvos se colocaron en
viales junto con bolas de acero inoxidable en una proporciéon de 10:1 (bolas: polvo) para
después colocarlos en molienda durante un total de 5 horas, con intervalos de 90 minutos
de molienda seguidos de 30 minutos de reposo para evitar el sobrecalentamiento de los
polvos. Este método de sintesis se basa en aportar energia mecanica al sistema de

materiales precursores para que se promueva la sintesis del cerdmico deseado.

7 —-
)

| T

Figura 3.2 Molino de alta energia marca Spex Sample Prep modelo 8000D

3.3.2 Prensa hidraulica (matriz y punzon)

La prensa hidraulica es un dispositivo que emplea presion a través de un cilindro, dicha
presidn se genera a través de un embolo que empujado por un liquido hidraulico generando

fuerza sobre el pistén.

Figura 3.3 Prensa hidraulica y conjunto matriz-punzoén para obtencion de pellets
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3.3.3 Horno de tubo

Para el tratamiento térmico posterior de las muestras obtenidas o sinterizacién de los
compactos en verde o pellets, se empled el horno eléctrico de mufla tubular que lleva por
nombre Horno Lindberg blue (figura 3.4) de 3 pulgadas de didmetro con 3 zonas de mismas
condiciones para una temperatura uniforme, dicho horno es utilizado para el tratamiento
térmico de los polvos previamente sintetizados con el molino de alta energia, como nota

importante al momento de realizar el tratamiento térmico esta se llevd a cabo en una

atmosfera oxidante controlada con aire.

LINDBERG/BLUE

Figura 3.4. Horno de tubo para la sinterizacién de compactos o pellets

3.3.4 Difraccion de rayos X

El difractometro utilizado fue el modelo Inel Equinox 2000 (figura 3.5) con un tubo de rayos
X de Cu. La difraccidn de rayos X es un método de caracterizacién cuyo fundamento basico
es la ley de difraccidn de Bragg, la caracterizacion solo es util en materiales cristalinos, esta

describe la estructura cristalina, la cristalinidad y el tamafo de cristal del material de

T
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T

interés, asi como algunos otros parametros de red.
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Figura 3.5. Difractdmetro modelo Inel Equinox 2000

3.3.5 Magnetometro de muestra vibrante

Este equipo fue utilizado para la caracterizacién magnética de las ferritas, y particularmente
se empled un magnetdmetro de muestra vibrante de la marca MicroSense modelo EV7
(figura 3.5), dicho equipo se empled para la determinacién de las propiedades magnéticas,
como lo es la susceptibilidad magnética, la coercitividad o la magnetizacion especifica entre
otras propiedades, el fundamento base del mimo es la ley de Faraday, mismo que dice que
un campo magnético variable produce un campo eléctrico, este ultimo es medido y nos
revela informacion sobre el campo magnético. En las pruebas la muestra se somete a
vibracién a una frecuencia especifica (75 Hz) de manera perpendicular al campo magnético
generado, con una variacion de temperaturas, para poder observar cambios en el
comportamiento magnético a causa de esta variacion, como lo es en ensayos de la

temperatura de Curie.
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Figura 3.6. Magnetometro MV Micro Sense modelo EV7

3.3.6 LCR-metro (Inductancia, capacitancia y resistencia)

Este equipo LCR de la marca Hioki modelo 3532-50 mismo que se muestra en la figura 3.7,
se empled para la caracterizaciéon eléctrica y dieléctrica de los compactos sinterizados. a
temperatura ambiente, en un rango de frecuencia de 5x10! a 5x10° Hz, y consiste en un
equipo que permite determinar las propiedades dieléctricas de los materiales en funcién de
la frecuencia, dado que trabaja con corriente alterna, particularmente determina

inductancia, capacitancia y resistencia, mismos que son de gran relevancia para esta tesis.

Figura 3.7 LCR-metro Marca Hioki modelo 3532-50
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Capitulo IV Analisis de Resultados

En el presente capitulo se muestran los resultados obtenidos durante el desarrollo
experimental de la tesis, la cual se enfoca en la evaluacion del efecto del dopaje con niquel
sobre la estructura cristalina, propiedades eléctricas y magnéticas de la ferrita de lantano,
obtenida mediante molienda de alta energia asistida con tratamiento térmico. Este capitulo
se organiza en tres secciones, empezando con la caracterizacién de la estructura cristalina
y comportamiento magnético de las diferentes mezclas de precursores molidas,
modificando la concentracion de Ni?* en LaFeOs. En la segunda seccidn se analizan algunas
propiedades de los compactos en verde, obtenidos por prensado y sinterizacién,
particularmente aspectos como densidad en verde y sinterizado, junto con cambio
dimensional. Finalmente, en el tercer apartado de mayor relevancia, se determinan las
propiedades eléctricas y magnéticas de los compactos sinterizados, y se discute a
profundidad el efecto del dopaje con Ni?* asi como las variables que se modifican en el

procesamiento, tal como la temperatura de sinterizacion.

4.1 Etapa L. Sintesis de LaFe03 dopada

Para esta seccion se explica como se sintetizo la ferrita de lantano dopada con niquel en

proporciones molares de x=0.1, x=0.2 y x=0.3.

a) b) c)

Figura 4.1 Macrofoto de polvos de partida (precursores): (a) NiO, (b) La203 y (c) Fe203
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a) b) ]

Figura 4.2 Macrofoto de polvos molidos durante 5 h, en funcién del nivel de dopaje: (a)
0.1 mol de Ni%*, (b) 0.2 mol de Ni** y (c) 0.3 mol de Ni%* x=0.1, x=0.2 y x=0.3
A continuacién, se muestran los difractogramas de rayos X de los polvos molidos durante 5
h sin tratamiento térmico, se puede analizar en la figura que no se puede determinar la fase

de LaFeOs debido a que todavia los polvos precursores no han reaccionado completamente.

A) LaNig 1Feq 03 B) LaNig oFep 03
a _
5 ©
R =]
-o S~—
o) e
ko] @©
@ ge.
C [72]
[0] c
< o
- =
20 3 40 50 6 70 8 20 30 40 50 60 70 80
20 (grados) 20 (grados)
C) LaNij sFeq 705
T
2
o
©
S
/2]
c
[
o
£

20 SIU 4IU SIO GIO TIO 8I0
20 (grados)

Figura 4.3 DRX de polvos molidos durante 5 hrs sin tratamiento térmico en funcién del

nivel de dopaje: (a) 0.1 mol de Ni%*, (b) 0.2 mol de Ni?* y (c) 0.3 mol de Ni%*
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4.2 Etapa II. Obtencion de compactos sinterizados.

En esta etapa se explica la obtencién de compactos sinterizados de ferrita de lantano
dopada con niquel a proporciones molares de 0.1, 0.2 y 0.3 respectivamente. Para este
proceso se comenzd con la compactacion de los polvos precursores molidos a una presidon

uniaxial de 1400 MPa.

Figura 4.4 Macrofoto de compactos en verde en funcién del nivel de dopaje: (a) 0.1 mol
de Ni%*, (b) 0.2 mol de Ni** y (c) 0.3 mol de Ni%*

O 1 O 0) 1

cm cm cm cm

Figura 4.5 Macrofoto de compactos sinterizados (800 -1200°C A=100°C) en funcioén del
nivel de dopaje 0.1 mol de Ni?*, 0.2 mol de Ni** y 0.3 mol de Ni?*
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4.2.1 Efecto de la sinterizacion en la densidad de LNFO

A continuacion, se muestra el grafico de la densidad de los compactos sinterizados contra
cada temperatura de sinterizacion (800 °C- 1200°C) que se obtuvo de forma experimental,

ademas se muestran las tablas correspondientes a los valores de densidad obtenidos.

—=—0.1Ni ——02Ni —+—0.3N)j

5.55 -
. 5.40-
(")E i
S 5.251
= i
)
~ 510+
0 _
o 4.95-
g -
S 480+
D -5
4.65 -
4.50

800 900 1000 1100 1200
Temperatura (°C)

Figura 4.6 Efecto de la densidad en funcion de la temperatura de sinterizacidn con respecto al
nivel de dopaje: 0.1 mol de Ni?*, 0.2 mol de Ni%*y 0.3 mol de Ni%*

42



Tabla 4.1 Valores de densidad experimental de los compactos sinterizados con
respecto al nivel de dopaje: (a) 0.1 mol de Ni?*, (b) 0.2 mol de Ni?* y (c) 0.3 mol de

Ni2*
Temperatura (°C) Densidad (g/cm3)
0.1 mol de Ni%* 0.2 mol de Ni%* 0.3 mol de Ni%*
800°C 4.5680 4.6457 4.6588
900°C 4.6984 4.7577 4.7802
1000°C 4.8733 4.8864 5.0027
1100°C 5.0261 5.0511 5.1297
1200°C 5.1225 5.2669 5.4635

Tal como se observa en el grafico, el incremento de la sinterizacién aumenta gradualmente
la densidad de los compactos de LaFeOs dopada a diferentes niveles de niquel, esto se debe
a un incremento en la energia de difusion que hay entre las particulas, ocasionando la
reaccion de los precursores para la formacion de la ferrita de lantano y a su vez la
disminucion de la porosidad que hay en el compacto en verde, esta disminucién de la
porosidad cambia las dimensiones iniciales del compacto provocando ahora que haya una

cantidad de materia en un volumen mas pequefio.

4.3 Etapa III. Caracterizacion de los compactos sinterizados por 4 h de

LaFeO3 dopada.

4.3.1 Estructura cristalina.

En esta seccidn se muestran los difractogramas de los compactos sinterizados a diferentes
temperaturas (800-1200°C) y diferentes rangos de composicion (0.1-0.3 moles de Ni), se

estudiaron las fases presentes y se determind la estructura cristalina.

43



Intensidad (u.a)

A)

LaFeg gNig 103

P binmii62)
Ortorombico

1200°C

1100°C

1000°C

A

900°C

20 (grados)

44




Intensidad (a.u)

B) LaFegygNig,0;

Svtoronmbig 1200 ¢
1100°C
1000°C

M—ﬂw MMW
900°C
E
)
7
1 1 I
20 30

20 (grados)

45




C) LaFey-Niy 0,

Pbnm (62) | 1200°C

Ortorombico

1100°C

A Ak

1000°C

A N A A A
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Intensidad (u.a)
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Figura 4.7 DRX de los compactos sinterizados por 4 hrs, en funcién del nivel de dopaje: (a)
0.1 mol de Ni%*, (b) 0.2 mol de Ni?*y (c) 0.3 mol de Ni**
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En la figura anterior se muestran difractogramas de DRX donde se grafica la intensidad
contra el dngulo 26 en un rango de 20 a 80°, se identificaron las fases y los picos reflejan
que exitosamente se sintetizo LaFeOs dopada con cationes de Ni** (COD 1526450) cuya
estructura cristalina corresponde a una de tipo ortorrémbica con grupo espacial pbnm (62)

sin presencia de fases secundarias.

Esto indica que a través de molienda mecanica de alta energia asistida con tratamiento
térmico de sinterizado es una opcién éptima para la sinterizacion de LaFeOs dopadas o con

alto grado de pureza.

4.3.2 Propiedades eléctricas

En esta seccidon se muestran los graficos obtenidos de las pruebas eléctricas con equipo de
LCR que se realizaron a los compactos tratados a diferentes temperaturas sinterizacién, se
graficaron las propiedades eléctricas en funcion de la frecuencia en un rango de 50 a 10°
Hz. A continuacidn, se muestran las graficas para los compactos sinterizados a diferentes

temperaturas, agrupados de acuerdo al nivel de dopaje.
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Figura 4.8 Conductividad eléctrica de los compactos tratados a diferentes temperaturas
de sinterizado (800°C-1200°C AT=100°C) en funcidn del nivel de dopaje: 0.1 mol de Ni%*,
0.2 mol de Ni%*y 0.3 mol de Ni%*
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Los graficos de conductividad sefialan que para proporciones de dopaje de X=0.1y 0.2 el
material tiende a incrementar conforme se va aumentando la frecuencia, caso contrario a

X=0.3 donde la conductividad se mantiene constante conforme incrementa la frecuencia.

Las perdidas dieléctricas (tan &) reflejan que para los niveles de dopaje X=0.1 y 0.2 el
material tiende a disminuir a frecuencias alrededor de 10* a 10° Hz y vuelve a incrementar
y para X=0.3 tan & incrementa ligeramente alrededor de los 400 Hz y luego va disminuyendo

conforme sigue aumentando la frecuencia.

Respecto a la permitividad relativa en todos los niveles de dopaje la tendencia refleja que a
medida que incrementa la frecuencia, la constante dieléctrica del material va disminuyendo
se nota que la temperatura de sinterizacién no varia significativamente los valores de

permitividad relativa.

4.3.3 Comportamiento magnético

En el siguiente apartado se muestran las graficas correspondientes a los ciclos de histéresis
magnética de LaFeOs dopada con Ni?* a diferentes composiciones 0.1, 0.2 y 0.3
respectivamente ademas de la aplicacion de tratamiento térmico de sinterizado con rangos

de temperatura que abarcan de los 800 a 1200°C.
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Figura 4.12 Ciclos de histéresis magnéticos de los compactos sinterizados por 4 hrs, con

nivel de dopaje: (a) 0.1 mol de Ni**a un campo aplicado controlado de -18 a 18 kOe

En la figura anterior se puede apreciar la magnetizacién a temperatura ambiente cuando se

aplica un campo de -18 a 18 kOe, senalando que en todas las temperaturas de sinterizacion

los compactos sefialan que el material corresponde a un antiferromagnético.

Este comportamiento concuerda con reportes donde seialan a la ferrita de lantano pura
posee a un antiferromagnetico. Anadiendo que a medida que se incrementa la temperatura

de sinterizado la magnetizacién de LaFeOs decrece, pero no modifica el comportamiento

magnético.
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Tabla 4.2 Valores de magnetizacion especifica para la composicion 0.1 de cationes
de Ni?* a un campo de +18 kOe

800°C 0.4070
900°C 0.1353
1000°C 0.1271
1100°C 0.1253
1200°C 0.1165

La tabla anterior indica que la magnetizacién disminuye conforme incrementa la
temperatura de sinterizacién, este comportamiento se puede atribuir a que la molienda de
alta energia genera distorsiones en la estructura cristalina que pueden modificar el angulo
de los momentos magnéticos, lo cual da como resultado un comportamiento
ferromagnético débil en este caso cuando se someten a sinterizado de 800°C la energia no
es suficiente para que se relajen esas tensiones (es decir se mantiene la distorsion de la
estructura cristalina y por tanto ese comportamiento magnético) pero cuando aportas mas
energia, es decir 1200°C esas tensiones se relajan promoviendo que los momentos

magnéticos vuelva a cancelarse.
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Figura 4.13 Ciclos de histéresis magnéticos de los compactos sinterizados por 4 hrs, con
nivel de dopaje 0.2 mol de Ni**a un campo aplicado controlado de -18 a 18 kOe

Tabla 4.3 Valores de magnetizacion especifica para la composicion 0.2 de cationes
de Ni?* a un campo de +18 kOe

800°C 0.7827
900°C 0.1438
1000°C 0.1283
1100°C 0.1190
1200°C 0.1106
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En la figura anterior se puede apreciar la magnetizacién a temperatura ambiente cuando se
aplica un campo de -18 a 18 kOe, sefialando que en todas las temperaturas de sinterizacion
los compactos sefialan que el material corresponde a un antiferromagnético. Afadiendo
que a medida que se incrementa la temperatura de sinterizado la magnetizacion de LaFeOs

decrece.
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Figura 4.14 Ciclos de histéresis magnéticos de los compactos sinterizados por 4 hrs, a un
nivel de dopaje: de 0.3 mol de Ni%*

En la figura anterior se puede apreciar la magnetizacién a temperatura ambiente cuando se
aplica un campo de -18 a 18 kOe. El grafico sefiala que al incrementar la temperatura de
sinterizacién el comportamiento del material cambia de un estado antiferromagnetico a un
ferromagnético débil, recalcando ademas que el campo coercitivo aumenta o se expande.
Notando ademds que la magnetizacién disminuyo conforme aumento la temperatura de
sinterizacidn a continuacién se tabulan los valores de magnetizacion especifica (Mesp) del
material correspondiente a la temperatura de sinterizacion.
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Tabla 4.4 Valores de magnetizacion especifica para la composicion X=0.3 de
cationes de Ni?* a un campo de +18 k Oe

800°C 0.3533
900°C 0.1597
1000°C 0.1992
1100°C 0.2489
1200°C 0.2842

Algo interesante que se observa en la tabla es que al cambiar de 800 a 900°C la
magnetizacion del material disminuye, pero de 900 a 1200°C la magnetizacién vuelve a
incrementar. Este cambio en el comportamiento magnético del material se puede atribuir
al incremento de la temperatura de sinterizacién lo que provoca un aumento en la
densificacién del material promoviendo una mayor difusién de cationes de Ni%* en la
estructura y debido a que el Ni?* tiene un momento magnético distinto al Fe3* logra cambiar
el momento magnético neto de toda la estructura haciendo que los spines de los electrones
ya no se cancelen entre si, esto se justifica con los DRX ya que no se encuentran fases

secundarias.
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Conclusiones

La sinterizacion de polvos de LNFO le logro exitosamente a partir de mezclas de 6xidos como
precursores, con sustitucion de 10%, 20% y 30% de Fe3* por Ni?*, mediante molienda de alta
energia durante 5 h.

Se lograron obtener compactos de LNFO mediante compactacion y sinterizacién,
modificando la temperatura de sinterizacién, en un rango desde 800 °C hasta 1200 °C,

durante 4 horas.

La caracterizacién de la estructura cristalina de los cerdmicos sinterizados y la densidad para
analizar el efecto de la temperatura sinterizacion, se concluye que se obtuvo exitosamente
una unica fase de LNFO sin la presencia de otra fase secundaria, también se concluye que

al incrementar el tratamiento térmico favorece a la densificacion del material.

Al determinar los ciclos de histéresis magnética de los ceramicos sinterizados se analizé el
efecto de la temperatura de sinterizacion sobre las propiedades magnéticas concluyendo
gue al modificar el grado de dopaje especificamente X=0.1 y 0.2 el material tiene un
comportamiento antiferromagnético, pero al inducir un nivel de dopaje de 0.3 el
comportamiento magnético del material cambia de ser antiferromagnético a un

ferromagnético débil logrando modificar asi las propiedades de la ferrita de lantano.
Caracterizar las propiedades eléctricas (resistividad) y dieléctricas (permitividad relativa,

pérdidas dieléctricas y capacitancia) a diferentes frecuencias de los compactos sinterizados

para relacionarlo con la temperatura de sinterizacién.
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Problematica a futuro

La conclusiéon exitosa de este trabajo de tesis no solo abarco el analisis y cumplimiento de
los objetivos descritos, sino que ademas trajo consigo nuevos planteamientos sobre
problematicas futuras que pueden ser de interés resolverlos y pueda complementar el
trabajo realizado, uno de ellos especificamente surge en la parte experimental de
sinterizado observando que presentaban imperfecciones tales como grietas, limitando el
analisis en las pruebas dieléctricas. ya que se parte de la geometria de los compactos
sinterizados para una correcta evaluacion, sugiriendo asi, alguna modificaciéon o innovacidn
en el proceso de sinterizado tal como variar la etapa de calentamiento y/o enfriamiento o
partir mas atrds en la etapa de compactacion en verde afiadiendo algin agente aglutinante
que permita una correcta aglomeracién de los polvos molidos, de esta forma queda abierto

el criterio y justificacién para resolver esta problematica.
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