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RESUMEN

Las ferritas son materiales con multiples aplicaciones gracias a sus propiedades
magnéticas Unicas. Para esta investigacion se sintetizaron particulas de magnetita
(Fes0.) por coprecipitacion quimica variando la temperatura del medio. A partir de la
magnetita, se sintetizO maghemita (Fe;0Os), aplicando un tratamiento térmico. Se
utilizaron la magnetita y la maghemita junto con particulas de 6xido de zinc (ZnO)
grado reactivo como precursores para la sintesis de particulas de ferrita de zinc
(ZnFez0.) por la técnica de molienda mecanica, durante la molienda se variaron la
velocidad de molienday composicién de los precursores. Por ultimo, alas muestras
de ferrita de zinc se les dio un tratamiento térmico posterior a la molienda mecanica.
La molienda mecanica asistida por tratamiento térmico demostré ser la mas efectiva
en la sintesis de particulas de ferrita de zinc. Las muestras sintetizadas fueron
caracterizadas mediante difraccion de rayos X para su analisis mediante el software
match.
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A Sintesis de 6xidos de hierro como precursores para ferrita de zinc Investigacion

Synthesis of iron oxides as precursors for zinc ferrite
ABSTRACT

Ferrites are materials with multiple applications due to their unique magnetic
properties. For this investigation, magnetite (FesOs) particles were
synthesized by chemical co-precipitation by varying the temperature of the
medium. From magnetite, maghemite (Fe203) was synthesized by applying a
thermal treatment. Magnetite and maghemite were used along with reactive-
grade zinc oxide (ZnO) particles as precursors for the synthesis of zinc ferrite
(ZnFe204) particles by the mechanical grinding technique. During the grinding,
the grinding speed and composition of the precursors varied. Finally, the zinc
ferrite samples were given post-grinding thermal treatment. Mechanical
grinding assisted by thermal treatment proved to be the most effective in the
synthesis of zinc ferrite particles. The synthesized samples were
characterized by X-ray diffraction for analysis using the Match software.

Key words: Zinc Ferrite, Chemical Coprecipitation, Mechanical Grinding
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INTRODUCCION

Los materiales que normalmente no se pueden encontrar en la naturaleza son
sumamente importantes para el ser humano y el desarrollo de su cultura, pues le
permiten hacer uso de técnicas y procedimientos que serian imposibles de realizar
de otra manera. La manipulacion de los materiales desde tamafos de particulas
mas pequefios permite tener un mayor control sobre sus propiedades
macroscopicas. El objetivo de estas investigaciones es sintetizar materiales con las
propiedades y caracteristicas apropiadas para tales tareas usando técnicas de
sintesis, diferentes precursores o parametros para hacerlas mas eficiente [1].

Los 6xidos de hierro, a pesar de encontrarse ampliamente en la naturaleza,
principalmente como hematita (a-Fe.Os), maghemita (Y- Fe:Os) y magnetita (FesO.),
también pueden ser sintetizados en laboratorio. Con el paso de los afios, se han
impulsado diversas vias de sintesis que permiten obtener productos controlados, a
partir de otros 6xidos o de precursores oxalicos, por hidrolisis de sales de hierro, por
descomposicion de quelatos, coprecipitacidon quimica, etc. Los 6xidos de hierro
tienen en comdn una alta energia de cristalizacién, la cual permite crear cristales
muy pequefos, pero con gran area superficial. Por esta razén, son de gran interés
en los campos de la nanotecnologia, donde se disefian y sintetizan nanoparticulas
de 6xidos (NPs) para propoésitos especificos como catalizadores, reservorio de
medicamentos, sensores, almacenamiento de datos, tratamiento de aguas y para
aplicaciones biomédicas [2], [3], [4], [5]. Por otro lado, la sintesis de particulas

magnéticas a base de hierro, como las ferritas, es de gran interés académico, pues,
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debido a sus propiedades fisicas Unicas y reducida toxicidad, estas particulas son
también utilizadas en dispositivos electronicos como transformadores, filtros de
ruido y dispositivos de grabacion magnética, sensores de gas y, en el campo de la
biomedicina, como agentes de contraste para resonancia magnética nuclear de
imagen o, en la hipertermia magnética, para el tratamiento de afecciones como el
cancer [6], [7], [8].

Un factor definitivo en las propiedades de estos materiales es el método de sintesis
y las condiciones utilizadas para obtenerlos, pues esto determina el tamafio de
particula y la morfologia. Entre las técnicas de sintesis de nanoparticulas, se
encuentran el método Sol-Gel, microemulsiones, hidrotermal, la coprecipitacion
quimica, los tratamientos térmicos y el aleado mecanico [9]. La coprecipitacion
quimica se destaca por ser uno de los métodos mas sencillos, de los mas
respetuosos con el ambiente y por no necesitar de dispositivos experimentales
especiales; consiste en utilizar una mezcla generalmente estequiométrica de sales
de hierro en un medio acuoso [7]. La sintesis de ferritas es viable también por la
técnica de molienda mecénica o mecanosintesis, esta es una técnica que conlleva
repetidas soldaduras, fracturas y resoldaduras de particulas de polvo en un molino
de bolas de alta energia, produciendo compuestos metalicos y cerdmicos con una
microestructura fina y controlada [10].

Para la realizacién de este trabajo, se sintetizaron particulas de ferrita de zinc
(ZnFe204) por medio de la técnica de molienda mecénica, variando la proporcién

bolas-material y la composicibn de los precursores. La preparacion de los
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precursores se inicié sintetizando la magnetita (FesOs) por el método de
coprecipitaciéon quimica a partir de sales de cloruro de hierro en medio alcalino a
diferentes temperaturas; al precipitado se le dio un tratamiento térmico para
promover la oxidacion de la magnetita a maghemita (Fe203) y homogeneizar la
muestra. Estos 0xidos de hierro fungieron como los precursores utilizados junto con
el oxido de zinc grado reactivo para sintetizar la ferrita de zinc previa a un

tratamiento térmico para estabilizar la ferrita.

METODOLOGIA EXPERIMENTAL

Sintesis de magnetita por coprecipitacion quimica

Primeramente, se reviso el diagrama de Pourbaix, también conocido como diagrama
Eh-pH, por medio del software HSC Chemistry en su version 6.0 para revisar la
estabilidad de los productos de la coprecipitacion en funcion del potencial y del pH
del medio. Ademas del diagrama de Pourbaix, también se hizo un estudio
termodindmico mediante el software HSC para determinar la factibilidad de la
sintesis a diferentes temperaturas.

Con base en la metodologia reportada por Zhang, Su, Wen y Li en 2008 [6] y
posteriormente por Garcia-Rosales, Rosales-Sosa, Rios-Hurtado, Garcia-Yregoi y
Rosales-Sosa en 2021 [8], se variaron las condiciones de sintesis para la magnetita
por la técnica de coprecipitacién quimica. En la Figura 1 se muestra un esquema
gue describe la metodologia para la sintesis de magnetita por coprecipitacién

guimica a 40 °C.
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Figura 1. Metodologia utilizada para la sintesis de magnetita

La sintesis de magnetita por coprecipitacién quimica se inicié poniendo a calentar
150 ml de agua destilada en un vaso de precipitado de 1 litro mediante una parrilla
de termoagitacion CIMAREC THERMO SCIENTIFIC. Una vez alcanzada la
temperatura de 40 °C se agregaron 50 ml de hidroxido de amonio (NH4OH) como
agente alcalino y se volvio a calentar la solucién hasta que alcanzaran los 40 °C
nuevamente.

A la par, en otro recipiente se prepar6 una solucion de sales de hierro fundido con
base en la reaccion que se muestra en la Ecuacion 1 a partir de lo reportado por
Zhang y col. en 2008 [6] y Rosales Sosa en 2020 [11]. En 50 ml de agua destilada
a temperatura ambiente se disolvieron completamente 10 gramos de cloruro férrico
hexahidratado (FeCls-6H20) y 5 gramos de cloruro ferroso tetrahidratado
(FeCl2:4H20). La estequiometria con base en estas cantidades de masa se muestra
en la Ecuacion 2.

Fe?* + 2Fe3* + 80H™ - Fe;0, + 4H,0 (1)

0.0185 Fe?* + 0.037Fe3* + 0.1480H~ — 0.0185Fe;0, + 0.074H,0 )
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La solucién de sales de hierro, limitada por los iones férricos, se agrego gota a gota
sobre la solucion caliente de hidroxido de amonio en agitacibn magnética y mostro
la formacion inmediata de un precipitado de color negro. Una vez que se terminé de
verter la solucion, se mantuvo la temperatura y la agitacion magnética durante 30
minutos.

Pasados los 30 minutos, se dejo enfriar la solucion hasta que esta alcanzé la
temperatura ambiente y se procedi6 a decantar la solucion para separarla del
precipitado presente, haciendo uso de un iman al fondo del recipiente. Una vez
aislado el precipitado, se lavo repetidamente con 1 litro de agua destilada hasta que
se retird el hidroxido de amonio. La metodologia para la sintesis de la magnetita se
realizd 2 veces mas, ahora manteniendo la temperatura de la solucion en 50 °C y

60 °C, respectivamente.

Sintesis de maghemita por tratamiento térmico

Al producto sélido de la coprecipitacion quimica a 50 °C se le dio un tratamiento
térmico para promover la formaciéon de la maghemita con base en la metodologia
utilizada por Garcia-Rosales y colaboradores en 2021 [8]. Primeramente, se realizé
un estudio termodinamico para ver la temperatura en la que la reaccion de oxidacién
de magnetita a maghemita es espontanea de acuerdo con la Ecuacion 3. El
tratamiento térmico de 3 horas a 350 °C fue llevado a cabo en un horno mufla marca
Witeg con capacidad de 1200 °C. Después del tratamiento térmico, se le dio un
enfriamiento lento dentro del horno.

Fe304 + 02 b 6V_F6203 (3)
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Sintesis de ferrita de zinc por molienda mecénica

Para tener certeza de la factibilidad de llevar a cabo la sintesis de la ferrita de zinc
por la técnica de molienda mecanica a partir de los precursores magnetita y éxido
de zinc grado reactivo, y maghemita y 6xido de zinc grado reactivo, se hicieron
estudios termodindmicos para ambos casos. La reaccion quimica de la sintesis de
las particulas de ferrita de zinc se muestra en la Ecuacion 3:

47n0 + 3Fe;0, — 4ZnFe,0, + Fe (3)
La ferrita de zinc se forma a partir de la reaccién de un oxido de hierro y éxido de
zinc (ZnO), ambos con tamafos de particula nanométricos. Rosales-Sosa investigo
en 2020 la factibilidad de sintetizar nanoferritas de zinc por molienda mecanica para
aplicaciones biomédicas a partir de maghemita sintetizada por la oxidacién de la
magnetita [11]; a su vez, Limon-Lépez en 2022 investigo la sintesis de ferrita de zinc
por molienda mecanica a partir de magnetita. La sintesis de compuestos por
molienda mecanica suele ser seguida por tratamientos térmicos para el refinamiento
del tamafio de grano, asi como para la homogeneizacién de los productos [8], [11],
[12], [13]. Con base en las metodologias revisadas, se hizo el disefio de

experimentos que se muestra en la Tabla 1.
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Tabla 1. Disefio de experimentos para la sintesis de ferrita de zinc

M Relacién de los Relacion bolas- = Ciclos por  Tiempo de Tratamiento
uestra ’ . .
reactivos material segundo Aleado Térmico
Muestral = Estequiométrica 4:1 17 Hz 5 horas No
entre ZnO + Fes04
Muestra2 = Estequiométrica 4:1 17 Hz 5 horas 400 °C por 3
entre ZnO + Fes04 horas
Muestra 3 = Estequiométrica 4:1 20 Hz 5 horas No
entre ZnO + Fes04
Muestra4 | Estequiométrica 4:1 20 Hz 5 horas 400 °C por 3
entre ZnO + Fe304 horas
Muestra5 = Estequiométrica 4:1 17 Hz 5 horas No
entre ZnO + Fe,03
Muestra6 = Estequiométrica 4:1 17 Hz 5 horas 400 °C por 3
entre ZnO + Fe;03 horas
Muestra7 = Estequiométrica 4:1 20 Hz 5 horas No
entre ZnO + Fe,03
Muestra8 | Estequiométrica 4:1 20 Hz 5 horas 400 °C por 3
entre ZnO + Fe;03 horas

Haciendo uso de un molino de alta energia marca RETSCH, se realizaron 8
experimentos para la sintesis de ferrita de zinc, variando la composicion de los
precursores de 6xido de hierro (magnetita y maghemita) sintetizados a 50 °C y
variando ademas la velocidad de molienda (17 y 20 Hz). Se dejé constante la
relacion en peso de las bolas y el material de 4 a 1 y el tiempo de aleado en 5 horas
para todas las muestras, trabajando en periodos de 1 hora y dejando el molino
descansar por 30 minutos. A cada una de las muestras sintetizadas se les dio un
tratamiento térmico de 400 °C por 3 horas.

Se realizo la caracterizacion del material sintetizado en cada etapa de sintesis, por
medio de un difractor de rayos X marca Bruker, modelo D8 Advance. Se
caracterizaron los polvos producto de la coprecipitacion quimica a diferentes

temperaturas, los polvos que fueron tratados térmicamente posterior a la
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coprecipitacién quimica a 50 °C y los polvos producto de la sintesis por molienda
mecanica antes y después del tratamiento térmico. Los difractogramas se

analizaron mediante el software match en su version 1.10.
RESULTADOS
Estudio termodindmico de la sintesis de magnetita

El diagrama de Pourbaix del hierro en medio acuoso realizado mediante el software

HSC Chemistry en su version 6 se muestra en la Figura 2.

Eh (Volts) Fe - H20 - System at 25.00 C
20 1 1 1 1 1
15 H FeO*OH |
Fe(+3a)
0.5
0.0
-0.5
-10 | :
Fe
-15 | :
H20 Limits
_2.0 L L L L L L
0 2 4 6 8 10 12 14
E:\Program Files\HS C Chemistry\EpH\Fe6.iep pH
ELEMENTS Molality Pressure
Fe 1.000E+00 1.000E+00

Figura 2. Diagrama de Pourbaix del hierro en solucién acuosa a 50 °C
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El diagrama de Pourbaix muestra que la formacion de la magnetita es posible bajo
potenciales neutros y a pH superior a 6 por lo que la coprecipitacion quimica de la
magnetita a partir de los iones férrico y ferroso es alcanzable solamente
aumentando la cantidad de iones hidréoxido presentes en la solucion.
Complementando el diagrama de Pourbaix, los resultados del estudio

termodinamico de la sintesis de magnetita a partir de los iones férrico y ferroso en

medio acuso a pH alto se muestran en la Tabla 2.

Tabla 2. Estudio termodindmico de la sintesis de magnetita

Fe?* + 2Fe3* + 80H" - Fe304 + 4H20

T deltaH deltaS deltaG K Log(K)
C kJ JIK kJ

0.000 -306.212 | 890.986 -549.585 | 1.277x10'% | 105.106
10.000 -256.465 | 1071.502 | -559.861 | 1.950x10%%3 | 103.290
20.000 -236.124 | 1142.142 | -570.943 | 5.512x10'%! | 101.741

30.000 -218.840 | 1200.138 |-582.662 | 2.539x10'%° | 100.405
40.000 -203.093 | 1251.253 | -594.923 | 1.753x10%%° | 99.244

50.000 -188.037 | 1298.582 | -607.674 | 1.714x10% | 98.234
60.000 -173.404 | 1343.182 | -620.885 | 2.274x10% | 97.357
70.000 -158.915 | 1386.033 | -634.532 | 3.955x10°® | 96.597

80.000 -144.215 | 1428.258 | -648.604 | 8.779x10% | 95.943

Con base en los resultados que se aprecian en la Tabla 2, en especifico, los
resultados de la columna “deltaG” que muestra la energia libre de Gibbs para la
reaccion de los iones férrico y ferroso en presencia del ion hidroxido, se determina
gue la reaccion es espontanea para todas las temperaturas en estas condiciones.

Una vez que se llevo a cabo la precipitacion quimica, el precipitado se lavo y se dejo

secar. En la Figura 3 se aprecia a) el producto de la coprecipitacion quimica despueés
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de los lavados con agua destilada y b) el precipitado después de haberlo dejado

secarse al aire libre durante 7 dias.

a) b)
Figura 3. a) precipitado producto de la coprecipitacion quimica después de
los lavados y b) precipitado seco
El precipitado exhibié una coloracién negra y altamente magnética, caracteristicas
de la magnetita. Al poco tiempo de entrar en contacto con el medio ambiente,
empezaron a aparecer particulas no magnéticas de color marron, caracteristicas de
la maghemita.
Andlisis de los difractogramas de la magnetita
Por medio de difraccion de rayos X, se analizaron las 3 muestras de material (40,
50y 60°C). Los resultados del andlisis se muestran en las Figuras 4, 5y 6. Al buscar
coincidencias en los picos de difraccion caracteristicos de la base de datos del
software, se encontrd que las 3 muestras presentan coincidencias, caracteristicas
de la magnetita de acuerdo con la base de datos del software. Estos picos son
similares, ya que se presentan en los mismos angulos e intensidades segun la

entrada #96-900-5841 del software.
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‘ —— Magnetita sintetizada a 40°C i

* Magnetita

—T——T—T T T T T T T T T T T
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80
26

Figura 4. Difractograma de muestra de magnetita sintetizada a 40 °C

‘ —— Magnetita sintetizada a 50 °C i

e Magnetita

U.A.

T T T T T T T T T T T T T
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

20

Figura 5. Difractograma de muestra de magnetita sintetizada a 50 °C
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Magnetita sintetizada a 60 °C i
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Figura 6. Difractograma de muestra de magnetita sintetizada a 60 °C
Todas las muestras coinciden con la carta de difraccion en intensidades y en el
angulo 20. Los picos de difraccion caracteristicos para las tres muestras de
magnetita corresponden con lo reportado por autores que también sintetizaron
magnetita [14], [15].

Estudio termodinamico de la sintesis de maghemita
Los resultados del estudio termodinamico de la reaccion de la magnetita con el

oxigeno para producir maghemita se muestran en la Tabla 3.
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Tabla 3. Estudio termodinamico de la sintesis de maghemita a partir de

magnetita

4Fe304 + O2(g) — 6 y-Fe20s3

T deltaH deltaS deltaG K Log(K)
C kJ JIK kJ
0.000 -476.031  -265.461  -403.521  1.486x107"  77.172

50.000 -476.351  -266.463  -390.244  1.216x10%  63.085
100.000 -477.429  -269.559 -376.843 5.702x10°?*  52.756
150.000  -478.384  -271.969 -363.300  7.086x10**  44.850
200.000  -479.001 -273.353 -349.664 4.030x10*®  38.605
250.000  -479.410 -274.176 -335.975 3.537x10%  33.549
300.000 -479.938 -275.135 -322.244  2.347x10%®  29.370
350.000 -481.028 -276.949  -308.447  7.199x10%®  25.857
400.000  -483.197 -280.285 -294.524  7.180x10%* 22.856

Con la informacion mostrada por la Tabla 3, se aprecia que la produccion de la
maghemita es espontanea cuando la magnetita es expuesta al oxigeno desde los
0°C, por lo que el dejar a una muestra de magnetita por el tiempo suficiente al medio
ambiente basta para convertirla en maghemita.

Después del tratamiento térmico se obtuvo un polvo rojizo fino no magnético con las

caracteristicas de la maghemita, este polvo se aprecia en la Figura 7.

K J

Figura 7. Particulas de maghemita sintetizadas por tratamiento térmico
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Andlisis del difractograma de la maghemita
En la Figura 8 se aprecia el difractograma de la muestra de magnetita sintetizada a
50°C a la cual se le aplicé un tratamiento térmico posterior a la sintesis para

promover la formacion de la maghemita y-Fe20s.

T T T T T T T T T T T T T
. * Maghemita
e Magnetita

T T T T T T T T T T T T T
10 15 20 25 30 35 40 45 50 55 60 65 70 75 80

2
Figura 8. Difractograma de muestra de maghemita sintetizada a partir de la
muestra de magnetita a 50 °C
Los puntos rojos sobre la grafica en azul de la Figura 8 sefalan los planos de
difraccidén caracteristicos para la maghemita segun la carta de difracciéon 96-900-
0140 del software match. A la altura de los 35° y de los 42.5° en el eje del angulo
20, se aprecian 2 de los picos de difraccion caracteristicos de la magnetita segun la
carta de difraccién antes utilizada para la magnetita, lo que sefiala una sintesis

incompleta de la magnetita a maghemita por medio del tratamiento térmico.

Estudios termodindmicos de la sintesis de ferrita de zinc

Los resultados del estudio termodinamico para la sintesis de ferrita de zinc a partir

de la reaccion de magnetita con el 6xido de zinc se muestran en la Tabla 4.
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Tabla 4. Resultados termodinamicos de la sintesis de ferrita de zinc a partir

de magnetita

47n0 + 3Fe304 - 4ZnFe204 + Fe

T deltaH deltaS deltaG K Log(K)
C kJ JIK kJ
0.000 33.141 32.363 24.302 2.251x10°  -4.648

50.000 31.273 26.115 22.834 2.036x10*  -3.691
100.000  29.162 20.036 21.685 9.209x10*  -3.036
150.000  27.264 15.256 20.808 2.699x10°  -2.569
200.000  25.590 11.515 20.142 5.973x10°  -2.224
250.000  23.921 8.165 19.650 1.091x10%2  -1.962
300.000  21.908 4.496 19.331 1.730x10%2  -1.762
350.000 19.123 -0.151 19.217 2.449 x10°  -1.611
400.000  15.089 -6.363 19.372 3.138x10>  -1.503
450.000  9.299 -14.642 19.888 3.659x10°  -1.437
500.000  1.223 -25.422 20.878 3.885x10%  -1.411

En relacion a la tabla 4, es de resaltar que la reaccion en si tiene una energia libre
de Gibbs positiva, por lo que se le considera una reaccién no espontanea. Aun asi,
en los resultados no se tiene en consideracion el aporte de energia de la molienda
mecdénica, por lo que la energia libre no se conoce con precision. Los resultados del
estudio termodinamico para la sintesis de ferrita de zinc a partir de la reaccion de

magnetita con el 6xido de zinc se muestran en la Tabla 5.
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Tabla 5. Resultados termodindmicos de la sintesis de ferrita de zinc a partir
de maghemita

Zn0O + Fe203 -» ZnFe204

T deltaH deltaS deltaG K Log(K)
C kJ JIK kJ

0.000 -5.356 23.426 -11.755 1.771x10%  2.248
50.000 -5.703 22.252 -12.894 1.214x10%  2.084
100.000 -5.923 21.617 -13.989 9.086x10* 1.958
150.000 -6.086 21.206 -15.059 7.229x10*  1.859
200.000 -6.239 20.863 -16.111 6.008x10' 1.779
250.000 -6.421 20.499 -17.145 5.152x10!  1.712
300.000 -6.661 20.062 -18.159 4.520x10  1.655

350.000 -6.985 19.522 -19.149 4,030x10' 1.605
400.000 -1.417 18.856 -20.109 3.636x10'  1.561
450.000 -7.980 18.050 -21.033 3.306x10' 1519
500.000 -8.698 17.091 -21.912 3.023x10'  1.481

En la Tabla 5 se muestran los datos termodindmicos referentes a la reaccion entre
la maghemita y el O6xido de zinc. En este caso, la reaccién de sintesis es
termodinAmicamente espontanea.

Anadlisis de difractogramas de las ferritas de zinc

Con base en el disefio de experimentos planteado en la Tabla 1, en la Figura 9 se
muestran los difractogramas apilados uno sobre otro de manera ascendente de las
muestras de ferrita de zinc por el método de aleado mecanico sin tratamiento

térmico.
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Figura 9. Difractogramas de muestras de ferrita de zinc sintetizadas por

molienda mecénica
En la Figura 9 se observan los difractogramas de las muestras de ferrita de zinc
sintetizada mediante aleado mecanico sin posterior tratamiento térmico; en ellos se
muestran los picos de difraccion caracteristicos de la Franklinita (Fe204Zn) que
corresponde con la carta de difraccion numero 96-900-6908. Al comparar las

muestras que varian la velocidad de molienda (la velocidad de molienda para la
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muestra 2 y 6 fueron de 17 hz, mientras que para las muestras 4 y 8 fueron de 20
hz), se aprecian muy pocas diferencias, tanto para las muestras sintetizadas a partir
de la magnetita, como las de maghemita; mientras que, al comparar las muestras a
la misma velocidad, pero diferente precursor, se aprecian ligeras diferencias en los
picos presentados en el difractograma.

Se presentan dos picos de difraccion de gran intensidad en los angulos de 37.5° y
41° aproximadamente, los cuales no son caracteristicos de la ferrita de zinc, mas si
lo son del 6xido de zinc, por lo que estos picos demuestran una sintesis incompleta
de la ferrita de zinc.

En la Figura 10 se muestran los difractogramas de las muestras a las cuales se les

dio un tratamiento térmico posterior al aleado mecanico.
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Figura 10. Difractogramas de muestras de ferrita de zinc sintetizadas por
molienda mecéanica con posterior tratamiento térmico
En la Figura 10, al igual que en la 9, se comparan la ubicacién e intensidad de los
picos de difraccion con los de la carta de difraccion perteneciente a la Franklinita,
pero, en este caso, con la carta de difraccion 96-901-2442 del software. Los picos
de difraccion caracteristicos de la ferrita de zinc ahora son mas visibles y tienen

mayor concordancia con la carta de difraccién del software; aparece, en este caso,
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un pico de gran intensidad, lo que sugiere una mayor cristalinidad en la estructura.
Asi como con los difractogramas de las muestras a las que no se les dio tratamiento
térmico, en las de la Figura 10 también se muestra un pico anémalo a la carta de
difraccion de la ferrita de zinc. Este corresponde con uno de los picos de difracciéon
del 6xido de zinc.

Los picos de difraccion de 6xido de zinc presentes en las muestras de ferrita de zinc
aparecen en menor cantidad en las muestras que fueron estabilizadas por el
tratamiento térmico y son menos intensos en las muestras que fueron sintetizadas
con magnetita como precursor. Con ello se confirma una mayor sintesis de ferrita

de zinc y una menor presencia de los 6xidos metélicos utilizados como precursores.

CONCLUSIONES

La sintesis de magnetita por coprecipitaciéon quimica a 40°C a partir de sales de
cloruro férrico hexahidratado y cloruro ferroso tetrahidratado en medio alcalino es
factible desde el estudio termodinamico y confirmado por difraccion de rayos X, en
contraste con investigaciones previas en donde lo normal es la sintesis a 70 °C. El
oxido de hierro maghemita, al ser facilmente oxidado incluso a temperatura
ambiente a partir del 6xido de hierro magnetita, puede ser sintetizado de manera
eficiente, en cuestion de tiempo y homogeneidad, si se le da un tratamiento térmico
en una mufla para promover la oxidacién de la magnetita a 350°C.

Mediante la técnica de molienda mecénica, se puede sintetizar la ferrita de zinc de
manera parcial, habiendo aun picos de difraccion anédmalos a los de la ferrita de

zinc. Estos picos corresponden con los tipicos del 6xido de zinc, por lo que aln
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gueda oxido de zinc y oxidos de hierro sin reaccionar, independientemente de la
velocidad de molienda o los precursores utilizados.

Mediante la técnica de molienda mecanica con posterior tratamiento térmico, se
alcanzé la sintesis de la ferrita de zinc con una reduccion en intensidad y en cantidad
en los picos de difraccién de 6xido de zinc y de hierro sin reaccionar con respecto a
las muestras que no tenian tratamiento térmico. Asi mismo, se incrementaron los

picos de difraccion de la ferrita de zinc, lo que muestra una mejora en su sintesis.

RECOMENDACIONES A FUTURO

1. De acuerdo con el estudio termodinamico, la sintesis de magnetita es posible
a temperaturas inferiores a los 40 °C; se recomienda evaluar la sintesis de
magnetita por coprecipitacion quimica a temperaturas mas bajas.

2. Es recomendable estudiar los parametros adecuados para la sintesis
maghemita a partir de magnetita por tratamiento térmico.

3. Se aconseja hacer uso de técnicas de caracterizacion para la determinacién
del tamafio de particula, asi como también andlisis para determinar sus
propiedades magnéticas y analisis térmicos para determinar la estabilidad de
los compuestos sintetizados.

4. Por ultimo, para aplicaciones especificas, es aconsejable determinar sus
propiedades mecénicas Y fisicas si es como material estructural; en caso de
gue sea para un biomaterial, se recomienda llevar a cabo pruebas de

biocompatibilidad del material.
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