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«Ten coraje de usar tu propia razon. Ese es el lema de la iluminacion”».
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RESUMEN

La doble perovskita Sro2FeMoOs, es un material que posee una magnetoresistencia colosal y

un comportamiento semimetalico a temperatura ambiente, recientemente ha generado un



gran interés para su estudio debido a sus posibles aplicaciones para la construcciéon de
dispositivos magnéticos de almacenamiento digital. Uno de los métodos mas utilizados para
sintetizar la doble perovskita es el proceso sol-gel, que ayuda a una mejor difusion de los
reactivos, obteniendo un gran control sobre la morfologia del sistema. Por otra parte, el
método hidrotermal asistido por microondas permite un calentamiento uniforme a traves de
toda la solucion que contiene los citratos metalicos y su capacidad de llevar a cabo reacciones
que no se propician bajo condiciones tipicas lo hace un tratamiento muy atractivo para la
sintesis de este material. Este trabajo presenta un estudio del efecto a las propiedades
estructurales del sistema SroFeMoOes combinando el proceso de sol-gel y el método
hidrotermal asistido por microondas, mediante diferentes condiciones de temperatura y
presion para la reaccion en el calentamiento por microondas. La caracterizacion de la
estructura y microestructura de los polvos preparados fue mediante la difraccion de rayos X
(XRD), la morfologia del sistema se estudié mediante microscopia electronica de barrido

(SEM) y espectroscopia de rayos X de energia dispersiva (EDS).

(Palabras clave: doble perovskita; proceso sol-gel; calentamiento por microondas; proceso
hidrotermal)



SUMMARY

The SroFeMoOs double perovskite (SMFO) is a material that posse’s a colossal
magnetoresistance and a semi-metallic behavior at room temperature, recently a great interest
is showed from it, due to its potential applications in the construction of magnetic devices for

digital storage.

One of the most used methods for the synthesis of the double perovskite is the sol-gel process,
which contributes to create a better diffusion of the reagents leading to the obtention of a
precise control over the morphology of the system. On the other hand, the microwave-
assisted hydrothermal method allows a uniform heating throughout the solution that contains
the metallic citrates. Also, its™ ability to perform several reactions that wouldn’t be favored
under typical conditions makes it a very attractive treatment for the synthesis of this material
(SMFO). In this work, it is presenting a study over the effect.in the structural properties of
the SroFeMoOs system by combining the sol-gel process and the microwave-assisted
hydrothermal method. Different temperature and pressure conditions have been used for the
microwave heating reaction. X-ray diffraction (XRD) was used to characterize the structure
and microstructure of the resulting powders, while the morphology of the systems was
studied by scanning electron microscopy (SEM) and energy dispersive X-ray spectroscopy
(EDS).

(Key words: double perovskite; sol-gel process; microwave heating; hydrothermal process.)
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1. Introduccion

La espintrénica se refiere a lamanipulacion de las corrientes de espin, contrastando a
la electronica convencional en la que se ignora el giro del electron. Al agregar el grado de
libertad del giro se proporcionan nuevos efectos, nuevas capacidades y nuevas
funcionalidades. El estudio del fendmeno de transferencia de espin es uno de los campos
de investigacion méas prometedores actualmente en la espintronica. En experimentos de
transferencia de espin se manipula el momento magnético de un material ferromagnético
sin aplicar ningln campo magnético, sélo por transferencia de momento angular de espin
por medio de una corriente de espin polarizada[1].

La doble perovskita Sro.FeMoOs es un material ferromagnético medio-metalico que
posee una temperatura de Curie de entre 410K-450K [2]. Su elevada temperatura de Curie
y su alta polarizacion de espin al nivel de Fermi, ha generado un gran interés para posibles
aplicaciones en espintronica, entre ellas se encuentra las juntas de tunelamiento magnético,
valvulas de espin y en el almacenamiento digital [3].

Las perovskitas generalmente se preparan por el método de estado sélido. Implica
calentamiento a temperaturas elevadas durante largos periodos de tiempo. El ciclo de
molienda y calentamiento se repite hasta que se obtiene la fase pura deseada. A pesar de
ser un método muy sencillo puede tener una duracion muy extensa, por lo que el gasto
energético es muy grande [4]. Este tipo de preparacion de la doble perovskita promueve
trastornos en la red cristalina conacidos como antisitios, los cuales estan relacionados con
los metales de transicion de los cationes del sitio B en la estructura cristalina, que en este
caso seria el Fe o Mo. Estos antisitios surgen de fallas de apilamiento y provocan un
decaimiento en las propiedades magnéticas del cristal [5].

Debido a su prometedora aplicacion hacia la espintrénica se buscan mejoras en sus
propiedades electronicas, mediante nuevas rutas de sintesis que consuman menos
energia y generen una sustitucion méas homogénea, evitando la presencia de antisitios

con respecto al apilamiento de los metales de transicion.
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2. Antecedentes

2.1 Doble perovskita

Los compuestos que cristalizan en estructura de perovskita se encuentran entre los
materiales mas estudiados en la quimica y fisica del estado sélido [6]. Las perovskitas
exhiben varias propiedades quimicas y fisicas f interesantes, tendiendo estructuras
electronicas que van desde aislantes hasta metalicas, e incluso semimetalicas. con
conductividad eléctrica polarizada en espin.

Esta amplia gama de propiedades interesantes se debe en gran parte a la excepcional
flexibilidad estructural y composicion de la perovskita. EI compuesto cubico ideal, ABXs,
tiene un cation grande en el sitio A con doce coordinados, un catiébn mas pequefio en un sitio
B con coordinacion octaédrica y un anion X, que con mayor frecuencia es oxigeno. Los
octaedros BXg forman una red de esquina compartida, cuyos vacios restantes son ocupados
por el cation A [7].

Es importante destacar que el octaedro BXe puede expandirse/contraerse e inclinarse
para compensar las proporciones de tamafio_idnico no ideales. Ademés, en caso de
inestabilidades electronicas, los octaedros pueden distorsionarse o los cationes pueden
cambiar de sus posiciones ideales. También es posible realizar sustituciones parciales o crear
vacantes en cualquiera de los tres sitios de la estructura. Como resultado de esta flexibilidad,
la estructura de perovskita puede acomodar casi todos los elementos de la tabla periddica, de
una forma u otra [8] [9].

En los ultimos afios ha habido un interés particular en el caso en el que exactamente la
mitad de los cationes del sitio B se sustituyen por otro cation. En este caso, los dos cationes
diferentes, B y B’, pueden permanecer desordenados en el sitio B, o se pueden ordenar,
formando un.compuesto llamado “doble perovskita” de formula A2B’B”Xs. L0s cationes se
pueden ordenar de tres formas diferentes, como se muestra en la figura 2.1 [10] [11]. En el
caso mas comun, los cationes se alternan en las tres dimensiones, creando una disposicion de
tipo-sal de roca (fig. 2.1a). Ocasionalmente, los cationes B ’y B” también pueden formar un
ordenamiento en capas, donde se alternan solo en una direccion (fig. 2.1b) [10]. En casos
raros, puede tener lugar un orden columnar, con los dos cationes B diferentes alternando en
dos direcciones, pero este tipo de ordenamiento solo se ha encontrado cuando el sitio A

también estd ocupado por dos elementos diferentes, y no se analiza aqui con mas detalle (fig.
11



2.1¢) [10]. La posibilidad de ordenar los cationes aumenta la complejidad y modificabilidad
de los compuestos de perovskita, tener dos cationes de sitio B diferentes permite
combinaciones interesantes y novedosas de diferentes elementos, que van desde metales de
transicion 3d, 4d o 5d a través de lantanidos y actinidos, hasta elementos del grupo principal,
muchos de ellos en varios estados de oxidacion diferentes. Los cationes del sitio B
generalmente gobiernan las propiedades mas interesantes de las perovskitas, como la
conductividad eléctrica y el orden magnético [7].

%

Figura 2.1. Diferentes ordenamientos de cationes del sitio. B.encontrados en perovskitas A2BB’06:
(a) sal de roca, (b) en capas y(c) orden columnar [10].

La posibilidad de obtener varias combinaciones de elementos, sumado a la modificacion
del orden de los cationes permite una amplia gama de nuevos materiales interesantes y
posiblemente Utiles, entre los que se encuentran materiales que poseen estados medio-
metalicos, en los cuales el espin de los electrones de conduccidn se encuentra completamente
polarizado y ademas cuentan con temperaturas de transicion ferromagnéticas Tc
(Temperatura de Curie) relativamente altas, estos compuestos son muy raros en la naturaleza
[6]. Existen solo dos familias de materiales que presentan estas dos caracteristicas, las dobles
perovskitas y los compuestos de Heussler. Estos dos materiales poseen un gran potencial para
el desarrollo de la espintrénica, ya sea, como inyectores de espin o dispositivos de

magnetorresistencia por tunelamiento [12].

2.1.1 Sistema Sr2FeMoOs

La doble perovskita SroFeMoOs (figura 2.2) es un compuesto medio-metalico con una
Tc=420K el cual posee una gran magnetorresistencia (figura 2.3) por debajo de la
temperatura de Curie, este sistema ternario forma un arreglo cristalino con estructura cubica

centrada en el cuerpo que pertenece al grupo puntual m3m [13]. La interaccion entre los
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electrones de conduccion (localizados en orbitales 3d) del atomo de Fe, y los electrones que
estan deslocalizados en los estados hibridos del Mo 4d-O 2p ha sido una propuesta para
explicar la conductividad eléctrica, la temperatura de Curie y la polarizacion de espin [14].

p

o

W W

Q

Figura 2.2. Estructura cristalina de una doble perovskita, A denota un ion de tierras raras o un
alcalinotérreo, B y B’ son metales de transicién [26].

El origen del cambio en la resistencia eléctrica, al aplicar campos magnéticos bajos
(~1mT), se le otorga al fendbmeno de magnetorresistencia por tunelamiento cuantico, este
fendmeno se da a través de las fronteras de cristalito [15]. En este proceso, el salto del
electron (que cuenta con un espin polarizado) entre los cristalitos del sistema (cada uno con
su propio dominio magnético) se ve afectado de manera significativa por el angulo relativo
de las direcciones de magnetizacion, y, por lo tanto, podria ser controlado por un campo
magnético externo usando el-proceso de rotacién de dominio [2]. Se ha observado que las
propiedades del sistema SFMO dependen de las concentraciones relativas con la formula
SroFe1+xM01-xOs (=1 <x < 1/3), donde el exceso de hierro (x > 0) o exceso de molibdeno (x
< 0), promueven el-desorden de los metales de transicion, generan antisitios y disminuyen
las propiedades magnéticas del material. La gran magnetorresistencia por tunelamiento puede
ser ajustada cambiando concentraciones y ajustando el ordenamiento entre los metales de
transicion [11]. De igual forma se ha reportado un control de la magnetorresistencia por
medio del ajuste de tamafio de cristalito, donde la formacidn de fronteras de cristalito forma
un papel fundamental en el incremento de esta propiedad [15]. Estas propiedades que
caracterizan el sistema SFMO han logrado cautivar su estudio, tanto experimental como
tedrico y ha generado gran interés por sus posibles aplicaciones en sistemas espintrénicos,

ya sea para dispositivos activos o almacenamiento digital.
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Resistencia, (Ohm)
A

Cambio de resistencia
eléctrica

{Cam po magnético
requerido

W

Campo magnético (B), (Tesla)
Fig. 2.3. La magnetorresistencia eléctrica se entiende como un cambio en la resistencia eléctrica del
material el cual es sometido a un campo magnético.

Los métodos tradicionales le van bien a la sintesis de dxidos pues las reacciones se llevan
a cabo en ambientes libres, estos se preparan por molienda y mezclas homogéneas de
precursores solidos, seguido de una elevada temperatura por un largo periodo de tiempo
(tipicamente temperaturas de 1000°C y tiempos que pueden tardar horas e incluso dias) [16].
El ciclo de molienda y calentamiento se repite hasta que la fase deseada se obtiene. A pesar
de su sencillez y universalidad en los métodos convencionales de sintesis de cerdmicos
existen varias desventajas, por ejemplo, las altas temperaturas para acelerar la difusion que
previene la aparicion de fases metaestables, la volatilidad de algunos reactantes y la
necesidad de estar repitiendo la molienda, entre otras. Existe un gran estimulo para encontrar
rutas alternas de sintesis, el método de sol-gel que se da fuera de las condiciones de equilibrio

es un método que se le podria dar el atributo de “Quimica rapida” [16].
2.2 Métodos de sintesis

2.2.1 Método Sol-gel

Para sistemas cristalinos, las ventajas que ofrece la sintesis de materiales por sol-gel,
comparada con los métodos convencionales de sintesis, incluye: nuevas formas (particulas
nanometricas, peliculas delgadas y fibras), baja temperatura de fabricacion y nuevas fases.
El proceso de sol-gel proporciona una ventaja caracteristica, la cual se centra en la produccion
de materiales en estado solido a partir de precursores quimicos homogéneos. Asegurando una
mezcla a nivel atdbmico de los reactivos y consiguiendo asi una disminuciéon de la temperatura

requerida para su produccion, comparada con las utilizadas en métodos de estado sélido. Esto
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debido a que los polvos manejados en el método de estado solido poseen limitaciones en su
homogeneidad que se traduce en una dificultad para controlar la aglomeracion [17] que
interviene en procesos de transferencia de masa, donde el tamafio de cristalito o grano limitan
la reaccién (figura 2.4). Ademas, el proceso sol-gel permite gran control del tamafio de

particula final, asi como de su morfologia [18].

- ™} ' OH

HO—B—0—A BO a4, =0H
| |
o 0 B OH
HO—B—0H _HOAN-OH

Figura 2.4. Comparacion de los procesos de difusion entre a) cristalitos de diferente composicion

separados por la frontera de cristalito y b) red polimérica generada a partir de sol-gel por alcoxidos.

En el proceso de sol-gel se entiende sol como una dispersion coloidal de particulas
suspendidas en un medio liquido. La union internacional de quimica pura y aplicada (por sus
siglas en inglés IUPAQ) define a los coloides como una fase dispersa en otra fase, donde,
“las moléculas o particulas polimoleculares dispersas en un medio tienen por lo menos en
una direccion un tamafo entre Inm y 1pum”. Un gel es una red con poros en la escala de los
submicrometros, ésta es formada a partir de cadenas poliméricas, las cuales poseen una
longitud promedio mayor a un micrometro [17]. Tradicionalmente la formacion del sol se
logra a través del proceso de hidrdlisis y condensacion de alcoxidos, mientras que el proceso
de policondensacion transforma al sol en una red polimérica (gel). Este proceso llega a ser
muy versatil a la hora de generar diferentes sistemas con morfologias controlables, tales
como: peliculas de xerogel, peliculas densas, ceramicos densos, aerogeles, particulas

uniformes y fibras ceramicas; gracias a la gran gama de rutas que puede seguir (figura 2.5).
15
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Figura 2.5. Diferentes rutas de sintesis en el proceso de sol-gel, cada ruta resulta en sistemas Gnicos.

2.2.2 Proceso hidrotermal asistido por microondas

A principios de los afios noventa, Sridhar Komarneni, de la universidad de Pennsylvania,
publicé un trabajo pionero, el cual estudiaba las diferencias entre el método hidrotermal por
calentamiento convencional y el método hidrotermal asistido por microondas, generando
Oxidos metélicos binarios, 6xidos ternarios y llegando a generar materiales y estructuras mas
complejas como las zeolitas y otros materiales mesoporosos [19]. Estos experimentos
demostraron una mejora significativa en la cinética de cristalizacion de varios 6xidos
metalicos. De igual forma su estudio mostrd que el control de parametros como el pH, el
tiempo de reaccion y la temperatura, afecta el tamafio de cristalito, la morfologia y el nivel

de aglomeracion de diferentes ceramicos [19].

Los métodos de sintesis hidrotermales usualmente se refieren a reacciones heterogeneas
en medio liquido por encima de los 100° C y presiones mayores a 1 bar. Sin embargo, el
concepto actual de este proceso cubre toda la region por encima de la temperatura ambiente
y 1 bar [16].

Una solucion que se encuentra en un contenedor cerrado y que es calentada por medio

de microondas ayuda a promover un proceso acuoso generado por temperatura [19]. La
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presion y la alta temperatura que se alcanza dentro del contenedor, modifica el
comportamiento de las especies quimicas en la solucion y estimula el crecimiento de nuevas
fases [16].

2.2.2.1 Microondas

Las ondas electromagnéticas convencionales consisten en dos componentes de campos
magnéticos y eléctricos alternos con orientaciones perpendiculares. Ambos oscilan en fase
con lamisma frecuencia y la propagacion en vacio o aire usualmente ocurre con una amplitud
constante. Una microonda electromagnética puede ser reflejada, transmitida o absorbida por
la materia condensada dependiendo de la naturaleza de dicha materia. Por lo tanto, en este
contexto de materia condensada que interactda con microondas, se pueden definir tres clases

de materiales [20]:

1. Materiales reflectantes: no permiten la penetracién de la onda electromagnética. Los
materiales con electrones libres como ciertos metales se comportan de esta manera.

2. Materiales transparentes: permiten que la onda se propague completamente con baja
atenuacion, como el teflon y el vidrio de silice. Generalmente se refiere a los aislantes
0 materiales con baja permitividad dieléctrica y bajas pérdidas.

3. Materiales absorbentes: transforman la energia electromagnética en calor. Este es el
caso de liquidos dipolares como el agua y materiales dieléctricos o polares como los
ferroeléctricos con alta permitividad dieléctrica. La absorcion de la energia de
microondas por el material esta determinada por la permitividad dieléctrica y las

pérdidas dieléctricas [16].

En la radiacion de microondas, a diferencia del calentamiento convencional, la
transferencia de energia no se produce por conveccion o conduccion, sino por pérdidas
dieléctricas. Por lo tanto, que la energia microondas se convierta en calor depende de las
propiedades dieléctricas del disolvente o reactivo empleado. A menores valores de constante
dieléctrica, la absorcion sera mas eficiente favoreciendo un réapido calentamiento. En los
ultimos afios, se ha apostado por la radiacion microondas en sintesis de muchos materiales
porosos debido a las ventajas que presenta como el drastico acortamiento de los tiempos de
sintesis y de los tiempos de cristalizacion, la selectividad de fases, la variedad de morfologias

y tamarios y la facil evaluacion de los parametros de reaccion [20].
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El uso de microondas es una alternativa prometedora como fuente de calentamiento en
sintesis de materiales inorganicos como los 6xidos de metalicos para formar perovskitas.
Este método ofrece una gran cantidad de ahorro en tiempo y energia comparado con métodos
de sintesis tradicionales de ceramicos [16].

Las caracteristicas que distinguen a las microondas de los métodos convencionales como
fuente de calentamiento son:

1. Laenergia es directamente transferida al material por medio de interacciones a niveles
moleculares con el campo electromagnético a diferencia del calentamiento convencional
donde la energia es transferida al material por medio de conduccién o conveccion (figura
2.6). La profundidad que alcanza la radiacion varia segun el material y otros factores, como
las propiedades dieléctricas y magnéticas, la frecuencia y la potencia del microondas, la
temperatura, la conductividad, el tamafio y la densidad del material [16].

2. Las microondas reducen el tiempo de sintesis comparado con métodos tradicionales,
pero con significantes cambios en la estructura cristalina. Algunos autores afirman que las
reacciones quimicas, cuando son asistidas por microondas, se aceleran entre 10 y 1000 veces
en comparacion con los métodos convencionales [22].

3. Las microondas pueden ser usadas para un calentamiento selectivo dependiendo de
las caracteristicas del material (propiedades dieléctricas, tamafio y estructura) y su capacidad
de interactuar con ondas electromagnéticas de la longitud de onda de las microondas [16].

Microondas Convencional

C

—> temperatura
—> temperatura
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Figura 2.6. Diferencias en la distribucion de temperatura en microondas y procesos convencionales
[16].

2.3 Caracterizacion de materiales

2.3.1 Difraccion de Rayos X
La difraccion de rayos “X” es una técnica no destructiva utilizada para identificar y

determinar la estructura cristalina, parametros de red, tamafio de cristalito, porcentaje de
cristalinidad e incluso espesores. Todo esto se logra debido a la enorme base de datos que
cubre practicamente todas las fases conocidas de cada material (patrones de difraccion) [23].

La técnica consiste en generar rayos “X” a partir de un blanco metélico y dirigirlos hacia
el material de estudio (tubo de rayos “X”). Si los rayos “X colisionan con un arreglo periodico
de atomos estos seran difractados por los planos cristalinos como consecuencia de la
interaccion de los rayos “X” con la materia [23]. La difraccion da lugar a una sefial (patron
de difraccion) que puede interpretarse segun la ley de Bragg (figura 2.7) representada por:

nA = 2d Sen 6

Donde A es la longitud de onda generada por los rayos “X”, 6 el &ngulo de incidencia y

d la distancia entre dos planos cristalinos (A'y B), asi, una vez que se conoce la distancia

interplanar es posible determinar la estructura cristalina del material.
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Figura 2.7. Representacion esquematica de la Ley de Bragg [24].

2.3.2 Microscopia electrdnica de barrido
El microscopio electrénico de barrido (SEM), se ha convertido en una herramienta

indispensable en las ciencias fisicas durante los Gltimos afios, es un instrumento
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extremadamente simple en principio. Consiste esencialmente en dos tubos de rayos catodicos
(TRC). En uno de estos, el objeto a examinar estd sujeto a bombardeo por un haz de
electrones enfocado. Los efectos de este bombardeo son detectados por un detector adecuado
y una sefial de voltaje proporcional se alimenta a la red del segundo, o muestra TRC. Debido
a que ambos CRT se escanean en sincronia, se forma una imagen del espécimen, punto por
punto, en la pantalla CRT como se indica esquematicamente en la figura 3.9. La direccion de
visualizacion es a lo largo de la direccion de la sonda incidente. Una gran ventaja de este
método de formacion de imagenes punto por punto es que se pueden instalar detectores de
diferentes tipos en el SEM y operar simultaneamente para producir una multiplicidad de
"imégenes", cada una de las cuales depende de la interaccion muestra-haz de electrones en
Una manera diferente. Los detectores secundarios de electrones y rayos X transmitidos por
retrodispersion producen la mayor parte de las sefiales de imagen SEM comulnmente
empleadas. Si la muestra no es metalica y, por lo tanto, es capaz de soportar un campo
eléctrico interno, los portadores de carga moviles generados por el haz de impacto dentro de
la muestra [25].

DISPLAY CRT
L
! /

scAN R )
F GENFRATOR

SPECIMEN CRT

Figura 2.8. Representacion esquematica del microscopio electronico de barrido [25].

2.3.3 Calorimetria diferencial de barrido y Termogravimetria

20



Si se hace aumentar de manera uniforme la temperatura del ambiente que rodea un solido
se produce una transferencia energia calorifica. En ciertos puntos del ciclo de temperatura,
el calor transferido puede aportar la energia necesaria para que se produzca una
transformacion fisica o una reaccion quimica. El efecto energético que acomparia estas
transformaciones hace que aparezca una diferencia entre la temperatura de la muestra y la de
sus alrededores. En el analisis térmico diferencial se registra esta diferencia en temperaturas

en funcién de la temperatura del horno de calentamiento.

Las transformaciones quimicas que tienen lugar durante el ciclo de calentamiento
producen variaciones de masa. En el analisis termogravimétrico se mide-la masa de la

muestra en funcion de la temperatura del ambiente que lo rodea.

En ambos casos las muestras se calienten en horno adecuado a una velocidad uniforme de
calentamiento, toméndose el registro grafico de temperatura del medio que lo rodea a la
muestra. En el DTA, la temperatura de la muestra se compara con la temperatura de un objeto
inerte y se registra de un modo continda la diferencia de temperaturas durante todo el ciclo
de calentamiento. En el TGA se determina el peso de la muestra de modo continuo durante

el ciclo de calentamiento.

Los efectos térmicos observados en el DTA pueden ser debido a fendmenos fisicos tales
como la fusion, cambio de la estructura cristalina destruccion del reticulo cristalino,
vaporizacion, ebullicion y sublimacion. Otros defectos son originados por reacciones
quimicas tales como la disociacion o descomposicion, deshidratacion, oxidacion y reduccion,
combinacion directay desplazamiento. La curva del TGA proporciona informacion sobre la

necesarios para obtener una composicion quimica particular [27].

3. Hipotesis
La sintesis de la doble perovskita Sr.FeMoOs (SMFO) por el método sol-gel hidrotermal
asistido por microondas mejorara las propiedades cristalinas del sistema, tomando como

referencia el método de sintesis sol-gel hidrotermal sin asistir con microondas.
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4. Objetivos

4.1 Objetivo general

Sintetizar la doble perovskita SMFO mediante el método sol-gel hidrotermal asistiendo
con microondas para mejorar sus condiciones cristalinas y encontrar las condiciones

(temperatura y presion) a las cuales se obtiene la fase cubica pura.

4.2 Objetivos especificos

1. Sintetizar la SFMO por el método sol-gel en ausencia de las microondas, como material
de referencia.

2. Evaluar las condiciones de presion y temperatura en el uso de microondas en un rango
de temperatura de 70-150° C, para la obtencion de la doble perovskita.

3. Encontrar las condiciones Optimas de temperatura y presion de la sintesis asistida por
microondas para la obtencion del sistema SFMO.

4. Evaluar las propiedades cristalinas y morfologicas del material sintetizado.

5. Obtener la temperatura de Curie de la doble perovskita.

5. Metodologia

5.1 Experimentacion

Para este experimento se seleccionaron seis reactivos que fueron proporcionados por
Sigma-Aldrich, siendo estos Nitrato de estroncio Sr(NOz)2 (99.995%), Nitrato de hierro (111)
nonahidratado Fe(NO3)3-9H20 (99.95%), Oxido de molibdeno (1) MoOs (99.99%), acido
citrico monohidratado CeHgO7 (99%) e hidréxido de amonio en solucion (28.0-30.0%). Los
reactivos fueron pesados de acuerdo a su relacion estequiométrica, siendo utilizada la
relacion molar 4.3:1 del acido citrico con las sales (2Sr+Fe+Mo).

Para la obtencion del sistema SroFeMoOe se realizaron sintesis combinando el método
sol-gel (figura. 5.1) con el proceso hidrotermal asistido por microondas (figura 5.2) para la
obtencion de los precursores, posteriormente el producto se calciné durante tres horas a 900°
C, para finalizar con una reduccién en atmosfera de Ar%H:a 1200° C durante tres horas para
obtener el sistema SroFeMoOe.
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Figura 5.3. Equipo del reactor Synthos 3000. Vaso de cuarzo XQ80 (a), capuchdn de seguridad para

el vaso (b) y carrusel de los vasos (c).
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Agregar en un vaso de

Colocar en parrilla de
calentamiento con

Alcanzar una

Inicio precipitado 200 ml de _ .| temperatura de 80° C en
agua desionizada. agitacion magnética. la solucién.
Agregar 423 mg de Afiadir 1 g de Acido Agregar 0.5 ml de Agregar 144 mg de
Sr(NOs)2. citrico. NH4OH. MoOs.
v
. Proceso hidrotermal
Agregar 404 mg de Ajustar pH de la Evaporar hasta llegar a

Fe(NOs)3-9H:0.

solucion a 4.5.

Fin

Reducir en atmoésfera
Ar%H: a 1200° C por
tres horas. (fig. 5.6)

A 4

50 ml.

\ 4

asistido por microondas
(fig. 5.4)

Calcinar a 900° C por
tres horas (fig. 5.5b)

A

Secar a 90° C por 24-48
horas (fig. 5.5a)

Figura 5.4. Gel dentro del tubo de cuarzo XQ80 antes 8 (a) y después del proceso hidrotermal

asistido por microondas (b). En ocasiones si el gel es sometido a altas presiones y temperaturas

puede oscurecerse un poco.
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Figura 5.6. El polvo calcinado es introducido a un horno tubular con una atmaésfera inerte para

realizar la reduccion, Gltimo paso de la sintesis.

Se realizaron cinco experimentos variando la temperatura de calentamiento en el proceso
hidrotermal asistido por microondas en un intervalo de 70-150° C, elevando la temperatura

20° C en cada experimento. Los resultados se muestran en la tabla 1.

Tabla 1..Condiciones de los experimentos realizados.

Nombre del | Temperatura| Presion Tiempp,de Rampa-de Tie'mpc.> de
: o reaccion | calentamiento | enfriamiento
experimento (°C) (Bar) (min) (W/min) (min)
MW1 70 20 45 15 15
MW?2 90 33.3 45 15 15
MW3 110 35 45 20 15
MWwW4 130 30 45 20 15
MW5 150 425 45 15 15
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5.2  Técnicas de caracterizacion

5.2.1 Difraccion de rayos X

Para caracterizar las fases cristalinas a través de todo el proceso se utilizé el
difractometro de rayos XD8 ADVANCE de la marca Bruker (Figura 5.7), el cual utiliza una
radiacion de Cu Kal (longitud de onda: 1.5406 A). El equipo utiliza un cristal monocromador
y la geometria de Bragg Brentano. Los datos se obtuvieron a 25°C con un paso de escaneo
de 0.020° y un tiempo de paso de 5s. Una vez obtenidos los difractogramas, se determiné el
tamafio de cristalito por medio del método strain plot.

Figura 5.7. Difractéometro de rayos XD8 ADVANCE de la marca Bruker.

5.2.2 Microscopia electrdnica de barrido
La caracterizacion de la morfologia de las diferentes muestras obtenidas se realizd

mediante el microscopio electrénico de barrido de emision de campo JEOL JSM-1T800 del
Centro de Ingenieriay Desarrollo Industrial CIDESI (Figura 5.9). El equipo utiliza una fuente
emisora de electrones de campo, contrario a SEM convencionales que emplean emisores
termoionicos. Por lo tanto, el analisis tiene mejor resolucion, nimero de aumentos, brillo y
debido a su reducida generacion de campos magnéticos es posible trabajar con materiales
magnéticos. El equipo cuenta con resoluciones de 1 nm a 15 kV y de 14 nma 1 kV y un

rango de voltaje de aceleracion de 0,01 a 30 kV.
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Figura 5.8. Microscipio electrénico de barrido JSM-IT800 de la marca JEOL.

5.2.3 Calorimetria diferencial de barrido
Para determinar la temperatura de cambio de fase de los materiales sintetizados se

realizaron una medicion con el equipo DSC Q2000 que nos permite realizar barridos de
temperaturas e identificar la cantidad de energia absorbida o liberada en el proceso, dichos
efectos nos permitiran identificar una pseudo transicion del material, en donde se apreciara
una caida de su masa parecida a una evaporacion, en realidad lo que se busca hacer con esta
medicion es detectar un cambio de fase cristalina de la doble perovskita, de su forma cubica

a la forma tetragonal, en este cambio de fase se espera cambien sus propiedades magnéticas.

5.2.4 Termogravimetria
La temperatura de Curie es la temperatura a la que un material magnético sufre un

cambio brusco en sus propiedades magnéticas. A medida que el material se calienta en
presencia de un campo magnético fuerte, pasa de ser atraido por el campo magnético externo
aplicado a no verse afectado por éste. El termograma del TGA exhibira una aparente pérdida
de peso (o ganancia, segun el disefio del horno TGA) cuando se pierda la atraccion hacia el
iman. Este punto de compensacion extrapolado se define como la temperatura de Curie. Para
determinar dicha Tc se realizaron mediciones con el equipo TG Q500 acompafiado de un

potente magneto que afectara los sélidos mientras son calentados uniformemente desde 25°
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C hasta 200° C buscando el punto donde se observe claramente una curva de aparente pérdida

de peso debido a la pérdida de las propiedades magnéticas de las muestras.

6. Resultados
6.1 Difraccién de rayos X

La Figura 6.1 muestra los patrones de difraccion del experimento SG después de ser
calcinado durante tres horas a 900° C (a) y después del proceso de reduccion (b). La Figura
6.1a muestra dos fases cristalinas mezcladas: SrMoO4 (PDF: 085- 0586) y SrFeO. s (PDF:
017-0932) que corresponden a los precursores. En la Figura 6.1b se observa el patron de
difraccion de la muestra después de ser sometida a un proceso de reduccion en atmosfera
H2/Ar, las reflexiones indican la presencia del compuesto Sr.FeMoOs (PDF: 060-0459), el
compuesto reducido presenta una alta cristalinidad. EI tamafo promedio de cristalito se
calculd por el método size-strain plot utilizando el patron de difraccion el cual fue de 368.41

nm.

28



a 1 1-SrMoO,
2-SrFeO, .

2
J 1
iy 24 1,2
1 1 1 2 1
L N 11 111
T T T T T T T T T T T T
3

[200] 3-Sr,FeMoO,

Intensidad (u.a.)

368.41 nm

3

[400] J422p5
R N Y

10 20 30 40 50 60 70 80
2 Theta (grados)

Figura 6.1. Difractograma del experimento SG (testigo) donde se observa la mezcla de los
compuestos SrMoQ, y SrFeO;stras calcinar a 900° C (a) y el compuesto Sr.FeMoOs formado
después de reducir en atmosfera inerte (b), se puede observar una minima cantidad de material sin

reducir.

La Figura 6.2 muestra los patrones de difraccién del experimento MW1 tras un
tratamiento térmico (calcinacion) durante tres horas a 900° C (a) y después del proceso de
reduccion (b). La Figura 6.2a muestra dos fases cristalinas mezcladas: SrMoO4 (PDF: 085-
0586) y SrFeO25 (PDF: 017-0932) que corresponden a los precursores. En la Figura 6.2b se
observa el patron de difraccion de la muestra después de ser sometida a un proceso de
reduccion en atmosfera Ho/Ar, las reflexiones indican la presencia del compuesto SroFeMoOs
(PDF: 060-0459), el compuesto reducido presenta una alta cristalinidad. Se calculo el tamafio
promedio de cristalito por el método size-strain plot utilizando el patron de difraccion el cual
fue de 308.95 nm.
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Figura 6.2. Difractograma del experimento MW1 que muestra la mezcla de los compuestos SrMoO4
y SrFeO;stras calcinar a 900° C (a) y el compuesto Sr.FeMoOs formado después de reducir en

atmosfera inerte (b), se puede observar una minima cantidad de material sin reducir.

En la Figura 6.3 se observan los patrones de difraccion del experimento MW?2 tras ser
calciado (a) y al someterse a la etapa de reduccion (b). La Figura 6.3a muestra las fases de
SrMoO4 (PDF: 085- 0586) y SrFeO25 (PDF: 017-0932). En la Figura 6.3b el patron de
difraccién de la muestra reducida en atmosfera Ha/Ar, las reflexiones indican la presencia del
compuesto SroFeMoQOe (PDF: 060-0459), con una cantidad minima del precursor SrFeQO25
(PDF:017-0932), ademas se observan restos del compuesto SrMoO4 (PDF: 085- 0586) que
no-se redujeron por completo. El tamafio de cristalito promedio del compuesto SroFeMoOsg

se calculd en 360.91 nm.
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Figura 6.3. Difractograma del experimento MW2 que muestra la mezcla de los compuestos
SrMo0O4 y SrFe02.5 tras calcinar a 900° C(a) y el compuesto Sr2FeMoO6 formado después de

reducir en atmdésfera inerte (b), se pueden impurezas debido al material que no se pudo reducir.

En la Figura 6.4 se observan los patrones de difraccion del experimento MW3 tras ser
calcinado (a) y al reducirse (b). La Figura 6.3a muestra las fases de SrMoQO4 (PDF: 085- 0586)
y SrFeOz 5 (PDF: 017-0932). En la Figura 6.3b el patron de difraccion de la muestra reducida
en atmosfera Ho/Ar, se observa la presencia del compuesto SroFeMoOe (PDF: 060-0459),
con una cantidad minima del precursor SrFeO2s (PDF: 017-0932). El tamafio promedio de
cristalito del compuesto SroFeMoOs calculado por el método strain plot resultd en 350.15

nm.
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Figura 6.4. Difractograma del experimento MW3 que muestra la mezcla de los compuestos SrMoO4
y SrFeO; s tras calcinarlos a 900° C (a) y el compuesto Sr.FeMoOg formado después de reducir en

atmosfera inerte (b).

En la Figura 6.5 se observan los patrones de difraccion del experimento MW4 después
de ser calcinado (a) y al 'someterse a la etapa de reduccion (b). La Figura 6.4a muestra las
fases de SrMoQO4 (PDF: 085-0586) y SrFeO25 (PDF: 017-0932). En la Figura 6.4b el patron
de difraccion de la muestra reducida en atmosfera Ha/Ar, se observa la presencia de material
amorfo y las reflexiones del compuesto SroFeMoOs (PDF: 060-0459). EI material reducido
contiene una pequefia traza de hierro metélico (PDF: 901-5406). El tamafio promedio de

cristalito se calcul6 en 339.62 nm.
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Figura 6.5. Difractograma del experimento MW4 que contiene una mezcla de los compuestos
SrMoO: y SrFeO; s tras calcinar a 900°.C (a) y el compuesto Sr.FeMoOg formado después de

reducir en atmdsfera inerte (b), se observa la presencia de material amorfo.

En la Figura 6.6 se observa el Difractograma del experimento MWS5 tras ser calcinado
(@) y al someterse a la etapa de reduccion (b). La Figura 6.6a muestra las fases de SrMoO4
(PDF: 085- 0586) y SrFeO25 (PDF: 017-0932). En la Figura 6.6b el patron de difraccion de
la muestra reducidaen atmosfera Ho/Ar, las reflexiones indican la presencia del compuesto
Sr,FeMoOg (PDF: 060-0459. Mejora la cristalinidad con respecto al experimento MW4, pero
se sigueobservando la ligera traza de hierro metalico (PDF: 901-5406). El tamafio promedio
de cristalito fue de 363.59 nm.
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6.6. Difractograma del experimento MWS5 que contiene una mezcla de los compuestos SrMoO4 y
SrFe02.5 tras calcinar a 900° C (a) y el compuesto Sr2FeMoO6 formado después de reducir en
atmosfera inerte (b), se mejora considerablemente la cristalinidad, pero se sigue observando

impureza de hierro metalico.

6.1.1 Célculo del tamafio de cristal por Size-strain plot

Tabla 2. Tamafo de cristalito promedio calculado.

. Tamario | Temperatura
Experimento (nm) MW (° C)
SG 368.41 -
MW1 308.95 70
MW2 360.91 90
MW3 350.15 110
MW4 339.62 130
MW5 363.59 150
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Se realizé el calculo del tamafio promedio de cristalito para las muestras MW1-MW5
mediante el método de strain plot, utilizando el software Origin para ajustar las curvas de las
reflexiones a funciones gaussianas de las que se obtuvieron los datos necesarios para realizar

el célculo. Los datos obtenidos se observan en la tabla 2.

6.2 Microscopia electronica de barrido

En la Figura 6.7a-d se observan imagenes de microscopia electronica de barrido por
electrones secundarios que muestran la morfologia después del proceso de reduccion de los
experimentos MW1, MW3, MW4 y MWS5.

10pm CIDESI i0/28/201%
SEM WD B.9mm 16:39:10

a) Experimento SG. x2200 aumentos, escala 10 pum.
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10um CIDESI
5.0kV LED sEM WD 8.8mm

¢) Experimento MW3, x2000 aumentos, escala 10 pm.
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10um CIDESI
SEM

e) Experimento MWS5. x950 aumentos, escala 10 pm.

Figura 6.7. Imagenes de SEM por electrones secundarios a diferentes aumentos a escala de 10 um
de los experimentos SG (a), MW1(b), MW3(c), MW4(d) y MWS5(e).

37



En la Figura 6.8a-e se observan imagenes de microscopia electronica de barrido por
electrones secundarios que muestran la morfologia después del proceso de reduccion de los
experimentos SG, MW1, MW3, MW4 y MWS5. Las micrografias muestran de manera general
que los cristales del SFMO son policristalinos con poros interconectados en su estructura y
agregados de particulas de diferentes tamafios. Las micrografias para los SMFO de las
muestras MW1, MW4, MW5 presentan una mayor aglomeracion de granos y con textura mas
rugosa, mientras que las muestras SG, presentan una mayor interconectividad de poros, en el

caso de MW3 muestra una superficie mas lisa.

I 1pm CIDESI 10/28/2019
5.0kV LED SEM WD 8.9mm 16:37:25

a) Experimento SG. x12000 aumentos, escala 1pum.
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b) Experimento MW1. x15000 aumentos, escala 1 um.

/  WD9.9mm Std.-P.C.3.0  HighVac. x15,000

¢) Experimento MW3. x15000 aumentos, escala 1 um.
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B ilum CIDEST  1/22/2021
x10,000 5.0kV LED SEM WD 8.8mm 11:40:51

d) Experimento MW4. x10000 aumentos, escala 1 pm.

%x10,000 5.0kV LED

e) Experimento MWS5. x10000 aumentos, escala 1 um.

Figura 6.8. Imagenes de SEM por electrones secundarios a diferentes aumentos a escala de 1 um de

los experimentos SG (a), MW1(b), MW3(c), MWA4(d) y MW5(e).

6.3 Espectroscopia de rayos X por energia dispersiva

40



En la Figura 6.9 se muestra un andlisis por EDS para conocer la distribucion elemental del
Fe, Sry Mo en una micrografia del sistema SFMO para el experimento SG. En la Figura 6.9b
se muestra la dispersion de todos los elementos, en la Figura 6.7c¢ se muestran los elementos

de forma individual.

Figura 6.9. (a) Micrografia por FESEM del experimento SG.

e

10pm

(b) Analisis por EDS del experimento SG, se observan al Sr, Fe y Mo.
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Sr L series Mo L series Fe K series

10um 10pm 10um
(c) Analisis individual por EDS del experimento SG de cada elemento.

En la Figura 6.10 se muestra un andlisis por EDS para conocer la distribucion elemental del
Fe, Sr y Mo en una micrografia del sistema SFMO para el experimento MWL1. En la Figura

6.10b se muestra la dispersion de todos los elementos, en la Figura 6.10c se muestran los

elementos de forma individual.

ET]

Figura 6.10. (a) Micrografia por FESEM del experimento MW1.
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(b) Analisis por EDS del experimento MWL, se observan al Sr, Fe y Mo.

Sr Lal Mo Lal Fe Kal

Sum ! Sum d spm

(c) Analisis individual por EDS del experimento MW1 de cada elemento.

En la Figura 6.10 se muestra el analisis por EDS para el experimento MW3. En la Figura
6.10b se muestra la dispersion de todos los elementos en una sola micrografia, en la Figura

6.10c se muestran imagenes de los elementos de forma individual.
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10pum

Figura 6.10. (a) Micrografia por FESEM del experimento MW3.

o/ [

10um

(b) Analisis por EDS del experimento MWS3, se observan al Sr, Fe y Mo.

Sr Lal Mo Lal Fe Kal

10pm 10um 10pum
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(c) Analisis individual por EDS del experimento MW3 de cada elemento.

En la Figura 6.11 se muestra el analisis por EDS para conocer la distribucion elemental del
Fe, Sr y Mo en una micrografia del sistema SFMO para el experimento MW4. En la Figura
6.11b se muestra la dispersion de todos los elementos, en la Figura 6.11c se muestran los

elementos de forma individual.

Hectron Image 2

Spm

Figura 6.11. (a) Micrografia por FESEM del experimento MW4.,

ol

Spm

(b) Andlisis por EDS del experimento MW4, se observan al Sr, Fe y Mo.
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Sr Lal Mo Lal Fe Kal

f Sum ! Spm ! f Sum !

(c) Analisis individual por EDS del experimento MW4 de cada elemento.

En la Figura 6.12 se muestra el analisis por EDS para conocer la distribucion elemental del
Fe, Sr y Mo en una micrografia del sistema SFMO para el experimento MW4. En la Figura

6.12b se muestra la dispersion de todos los elementos, en la Figura 6.12¢c se-muestran los

elementos de forma individual.

ey

Figura 6.12. (a) Micrografia por FESEM del experimento MWS5.
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(b) Analisis por EDS del experimento MWS5, se observan al Sr, Fe y Mo.

Sr Lal Mo Lal Fe Kal

Spm b

(c) Andlisis individual por EDS del experimento MWS5 de cada elemento.

f Sum Spm

6.4 Calorimetria diferencial de barrido

En la figura 6.13 se muestra la grafica de la medicién por DSC de los experimentos
MW4 y MWS5, en la cual puede observarse las transiciones de fase cristalinas del sistema
SFMO. En el caso del experimento MW4 se observa claramente a partir de los 69° C. En el
experimento MWS5 no se observa con claridad el cambio de fase, se marcan casi 70° C com
la temperatura del cambio de fase de acuerdo a la prueba de TGA realizada posteriormente.
Seconsidera como un cambio de fase que puede ser cristalina y que modifique sus
propiedades magnéticas (temperatura de curie), para comprobarlo se realiz6 una medicién

con un TGA acompafiado de un campo magnético.
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La figura 6.13 muestra la grafica obtenida por DSC de los experimentos MW4 y MWS5, en las
que se observa una transicion de fase alrededor de 69 y 70° C, que puede ser atribuida a un cambio

de fase cristalina que podria modificar sus propiedades magnéticas (Tc).

6.5 Termogravimetria

La figura 6.14 muestra el analisis termogravimétrico usado para determinar la temperatura
de Curie. La figura 6.14 muestra el analisis termogravimétrico diferencial para los
experimentos MW4 y MWS5, luego del proceso de reduccion. Ambas muestras tienen la
misma Tc, este valor de Tc corresponde a experimentos reportados en la literatura [23],
aunque la muestra MW4 presenta una sefial mas intensa y la pérdida de sus propiedades
ferromagneticas comienza a mayor temperatura en comparacion con la muestra MWS5. Este
cambio de intensidad es una indicacion de que hay menos dominios de Weiss en la perovskita

obtenida por el experimento MWS5 que en el experimento MW4 [24].
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7. Discusién

Se logro sintetizar el sistema. SroFeMoOs con alta cristalinidad en forma de polvo
mediante el proceso sol-gel y el método hidrotermal asistido por microondas en su fase
cUbica centrada en las caras con una subred ocupada preferentemente por hierro y otra subred

ocupada preferentemente por molibdeno y con un tamafio de cristal de escala nanométrica.

Debido a la obtencion de un material en forma de polvo los resultados de difraccion de
rayos X poseen una linea base recta a lo largo del eje 26 que nos permite visualizar las
intensidades de las reflexiones aproximadas a las del PDF reportadas en la literatura. Para el
precursor molibdato de estroncio SrMoQO4 se obtuvo una mayor difraccion en el plano [1 1
2], mientras que para la perovskita simple SrFeO2 5 una mayor difraccion en el plano [1 1 0].
En el caso del sistema SraFeMoOs, que es el motivo de esta tesis, la reflexion caracteristica
del material en el plano [2 0 0]. Lo anterior nos lleva a comprobar la obtencion del sistema

con la relacion estequiométrica de la doble perovskita SroFeMoOe.
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Los calculos del tamafio promedio de cristalito nos muestran una clara tendencia en la
disminucion del tamafio de cristal en proporcion al aumento de la temperatura y presion del
calentamiento con microondas del método hidrotermal, ya que la preparacion MW1 (70° C)
posee un tamafio promedio de cristal 15 nm mayor que la preparacion con las condiciones de

temperatura mas altas (150° C).

Las imagenes obtenidas por microscopia electronica de barrido (SEM) nos permiten
identificar propiedades de alta homogeneidad en la morfologia y particulas esféricas e
irregulares con un tamafio de 0.5 a 1.5 um de didametro. En las cuatro iméagenes de la figura
5.7 se presentan las particulas aglomeradas y, por tanto, con una mayor densidad en el
material. En la figura 5.6 se tienen imagenes con aumentos de x1000 a x2000 y en los cuatro
casos se observa una alta densidad de las particulas que se asocia a una alta cristalinidad en
el sistema de la doble perovskita.

De acuerdo a los resultados de la espectroscopia de rayos X por energia dispersiva se
observa un ligero aglomeramiento del elemento hierro dentro de la red cristalina, el cual
disminuye conforme las condiciones de temperatura y presion en el calentamiento por
microondas va en aumento, pues para el caso de los experimentos MW1y MW3 (70 y 110°
C, respectivamente) se observa una mayor-aglomeracion de dicho elemento en comparacion
con los experimentos MW4 y MWS5 (130 y 150° C, respectivamente). Estos resultados nos
permiten concluir que, en temperaturas un poco mas altas en el proceso hidrotermal asistido
por microondas, la red cristalina presenta menos antisitios de Fe y Mo, pues las zonas con
altas densidades de hierro disminuyen cuando se aumenta la temperatura y presion en dicho

proceso.

Para el caso de las propiedades magnéticas del material se pudo observar la temperatura
de Curiealrededor de 70° C a comparacion del obtenido sin la utilizacion de MW (63° C)
esto ‘podria significar que el método hidrotermal asistido por microondas pudiera elevar la
temperatura de Curie del sistema, que es una de las propiedades mas llamativas de dicho

material.

Con la utilizacién del método hidrotermal asistido por microondas, ademas de obtener

el material que es objeto de la investigacion, se hace eficiente el gasto energético durante la
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sintesis; ya que comparado con metodos convencionales en este trabajo fuimos capaces de
reducir el tiempos de sintesis y la temperatura necesaria para la obtencién del sistema
SroFeMoOe. Podemos confirmar que al contar con condiciones controladas de temperatura y
presion se propicia una mejora en las propiedades cristalinas de la doble perosvkita, en la
cual con un calentamiento controlado a temperaturas mayores o igual a 130° C se obtienen
resultados con alta cristalinidad, disminuir el tamafio de cristalito y generar menos antisitios
Fe-Mo dentro de la red cristalina, lo cual hace adecuado que dicho material tenga potencial

aplicacion en dispositivos de espintronica y materiales semiconductores.

8. Conclusion

El calentamiento por el método hidrotermal asistido por microondas mejora la difusion
homogeénea y la nucleacién durante la sintesis dando un mejor orden Fe/Mo en comparacion
con el sol-gel no asistido. Se obtuvo la reduccion del tamafio del cristal, pero manteniendo
una buena cristalinidad. La reduccion del tamafio-de los cristalitos en el SFMO tiene
consecuencias directas sobre el Tc. Por la radiacién de microondas, el valor de Tc fue mayor
con respecto a la sintesis hidrotermal normal de 63° C a 70° C. Se puede aceptar que
mejoraron las propiedades cristalinas del material por la utilizacion del calentamiento con

microondas.
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