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un silicato de bario.

pose the ferrite into hematite and, perhaps, a barium silicate.
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1. INTRODUCCION

Las ferritas de bario son los materiales mds usados como
imanes permanentes debido a que ofrecen el precio mds bajo
por unidad de energia magnética. La ferrita de bario tiene la
estructura cristalina de la magnetoplumbita y pertenece al
grupo de ferritas hexagonales llamadas tipo M. La estructura
cristalina de la ferrita tipo M puede dividirse en varios blo-
ques: el bloque S que contiene dos capas de oxigeno formando
una estructura de espinela y el bloque R que contiene la capa
con el i6n de bario. La estructura se representa como RSR*S¥,
donde R* y S$* son los bloques construidos por una rotacién de
los bloques S y R de 180° alrededor del eje ¢ (1).

Existen varias técnicas de preparacién de ferritas, pero el
més popular es el método cerdmico (1). Otros métodos han
sido explorados para producir ferritas de alta calidad; entre
cllos se encuentra el método de sol-gel (2), el método de copre-
cipitacién quimica (3) y la sintesis autopropagada a alta tem-
peratura (4). Cuando el método de coprecipitacion quimica se
emplea para preparar BaFe,,0O, es posible obtener tamafios de
grano pequetios, <0.1 ym, y valores altos de coercitividad, He
=6.000 Oe P31, Para obtener valores altos de coercitividad, en las
ferritas Ba-M, se requiere un tamafo de grano pequefio; mien-
tras que, para obtener alta remanencia, se requieren densida-
des altas (1). Para satisfacer estos requisitos, generalmente se
utilizan aditivos que inhiben el crecimiento de grano.y aumen-
tan la densidad. Se han hecho investigaciones sobre las pro-
piedades magnéticas y estructurales de las ferritas mixtas poli-
cristalinas (BaO), ,5(Sr0), ,5-6Fe,O; a las que se les agregaron
6xidos del grupo 11 (5). Por otro lado, se ha encontrado que la
adicién de SiO, a la ferrita Ba-M reduce el tarhafio de grano al
mismo tiempo que la coercitividad se incrementa (6). También
se ha observado que la densidad, el campo coercitivo y la
remanencia se incrementan con la adicién de 1% en peso de
$i0,; concentraciones més altas del 6xido producen una caida
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en los valores de la remanencia y de la densidad, mientras que
la coercitividad aumenta (7). La adicion de estos 6xidos cam-
bia completamente las propiedades intrinsecas de las ferritas,
lo que en la mayoria de las veces es un efecto indeseable. Para
evitar esto, se agrega el aditivo a la ferrita ya formada para evi-
tar cambios estructurales en el interior del grano (8). En otro
trabajo se reporta que la adicidn de hasta 0.55% en peso de
éxido de silicio a la ferrita de bario mejora la densidad y los
valores de coercitividad y remanencia. Si la cantidad de $iO,
agregado es mayor que 0.55%, se produce una disminucién de
1a densidad y de las propiedades magnéticas (9).

Este articulo es parte de un trabajo que tiene como objetivo
el estudio sistematico de la influencia que tiene la adicién de
ciertos 6xidos en las propiedades magnéticas, estructurales y
eléctricas de hexaferritas tipo M. Se estudia el efecto que tiene
la adicién de SiO,, en cantidades mayores que las reportadas
hasta ahora; es decir, hasta 10% de SiO, en peso, sobre las pro-
piedades magnéticas y estructurales de la ferrita de bario pre-
parada por el método de coprecipitacién quimica. La caracte-
rizacién magnética se hizo para evaluar la coercitividad (iHc),
saturacién (o,) y remanencia (¢,) como funcién de la cantidad
de 6xido agregado. Estos resultados se completan con anélisis
por difraccién de rayos-X ynicroscopia electrénica de barrido
(MEB).

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL

Se emple6 el método de coprecipitacién quimica para pre-
parar las hexaferritas de bario, como se describe en (3). La
disolucién de FeCl;6H20 y BaCl,-2H,O en‘agua se mezcls,
gota a gota, con una disolucién alcalina de NaOH/Na;CO,; El
polvo coprecipitado resultante se lavé con agua desionizada y
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Figura 2. Se muestran imédgenes de las ferritas con 6% y 10% del éxido obtenidas por medio de EDAX.

0.0% Si0, 10% Sio,
[ S— 1 A L 2 i L i i | I '] . 1 'y 1 A A A
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90
4% SI0,
[ - A L 1 L A L Il A 1 [ —— A A A A 1 s L 1
10 20 30 40 50 60 70 80 90 10 20 30 40 50 60 70 80 90

Figura 3. Espectros de difraccién de rayos-X de las muestras con 0.0%, 0.4%, 4.0% y 10% de SiO2.

(*) indica los picos principales de Fe203; (+)
indica los picos principales de SiQ2.
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Figura 4. Imanacion a saturacién, remanencia y fuerza coercitiva en
funcién de la concentracién de 6xido de silicio.

se sec6 a una temperatura de 40°C. Se formé la fase M de la
ferrita, a partir de este polvo, aplicando calor hasta una tem-
peratura de 925°C. Los diagramas de difraccién de rayos-X de
este polvo indican que la fase de la ferrita obtenida correspon-
de a la reportada anteriormente. Se separaron ocho partes
iguales y se les agregé 0.0%, 0.2%, 0.4%, 0.6%, 0.8%, 2%, 4%,
6% y 10% de SiO, en peso, respectivamente. El polvo resultan-
te se mezclé intimamente y, posteriormente, se le agregé alco-
hol polivinilico, como aglutinante, y se prepararon muestras
en forma de disco aplicando una presién de 300 MPa. El trata-
miento térmico de las ferritas, con el 6xido agregado, se llevé
a cabo a 1130°C durante una hora. Todo el proceso de prepara-
cién se llevo a cabo en atmdsfera de aire. La microestructura
superficial se analizé con un microscopio electrénico de barri-
do (MEB) y se utilizé, al mismo tiempo, la espectroscopia
EDAX para analizar la homogeneidad de la composicién de
las muestras. Los patrones de difraccién de Rayos-X se obtu-
vieron con un difractémetro Rigaku 2200 y las propiedades
magnéticas fueron medidas con un magnetémetro de muestra
vibrante LDJ 9600 (H,,, = 16 kOe).

3. RESULTADOS Y DISCUSION

En la figura 1 se presentan las imdgenes de SEM de las
muestras con 0.0% y 10% de SiO,. En general, todas las mues-
tras presentan granos muy pequefios (<1.0 ym). Utilizando la
técnica EDAX de anilisis, se puede obtener una distribucién
del 6xido de silicio, en cada una de las muestras, de acuerdo al
porcentaje agregado. En las muestras con baja concentracién
de SiO, se observan regiones pequefias, perfectamente locali-
zadas, en las que aparece una concentracién muy baja de bario
y alta concentracién de silicio. Para concentraciones mayores
que el 4% de SiO,, la distribucién del silicio es mds uniforme.
En la muestra con 10% SiO,, la distribuci6n de las-zonas con y
sin silicio es completamente uniforme bajo el microscopio y no
es posible distinguir regiones en las que aparezca el silicio
localizado, figura 2. La muestra con 6% de SiO, presenta regio-
nes obscuras que indican la alta concentracién de silicio. Estas
zonas no aparecen ya en la muestra con 10% del éxido. De
cada una de las muestras se obtuvo el espectro de difraccién
de rayos X. La muestra pura, con el tratamiento térmico a
1130°C, presenta el espectro de difraccién de la ferrita de bario
tipo M. Es posible observar ya, en las muestras con 2% de SiO,,
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que los diagramas de rayos-X indican la presencia de Fe,0,,
asi como de SiO,. La cantidad de hematita aumenta, como
indica la intensidad de los picos de la difraccién, a medida que
aumenta el porcentaje agregado de éxido de silicio, figura 3.
Este resultado indicaria que el 6xido de silicio reacciona con la
ferrita de bario descomponiéndola en hematita y en un silica-
to de bario. Aun no ha sido posible identificar satisfactoria-
mente la estructura del compuesto que se forma con el bario y
el silicio, pero, posiblemente, el mismo proceso observado en
la ferrita de estroncio (10) ocurra en esta ferrita; es decir, el pro-
ceso de descomposicién de la ferrita de estroncio, debido a la
presencia de Si0,, en 5rSi0, y Fe,O,. Para la ferrita de bario se
requieren concentraciones de $iO, mayores que las usadas en
la ferrita de estroncio para observar este efecto.

Se obtuvieron ciclos de histéresis por medio de un magnetd-
metro de muestra vibrante y se midié la coercitividad (Iic);
imanacidn a saturacién (6,); y la remanencia (o,). Se observan
dos regimenes de comportamiento en la coercitividad, como
funcién de la concentracién del 6xido de silicio. En el primero
(0.0% a 0.8% en peso de 5i0,) se observa un crecimiento répi-
do de los valores de coercitividad, de 2.37 kOe a 4.09 kOe;
mientras que en el segundo (0.8% a 10%), el aumento es menos
pronunciado, de 4.09 kOe a 4.66 kOe. De acuerdo a las imdge-
nes de MEB, figura 1, las muestras con grano mds pequefio son
las que contienen 10% de aditivo; estas muestras también tie-
nen el campo coercitivo mds alto. La imanacién a saturacién
experimenta pocas variaciones, con respecto al valor corres-
pondiente a la muestra sin aditivo, para concentraciones del
dxido de hasta 2%, lo que indicaria que la cantidad de granos
modificados por la difusién del silicio es pequeiia, figura 4.
Para concentraciones mayores que el 2% de 6xido, los valores
de la imanacién a saturacién indican el aumento en la cantidad
de granos modificados. Para la muestra con 10% de SiO, los
valores de la imanacién a saturacién indican que la distribu-
cién de granos modificados es uniforme en toda la muestra.
Este hecho es confirmado por las imdgenes de espectroscopia
EDAX. En esta muestra, dos procesos son claramente atribui-
dos al 6xido de silicio: el de inhibicién del crecimiento de
grano y el de descomposicién de la ferrita.

4. CONCLUSIONES

Se prepararon muestras de ferrita de bario por el método de
coprecipitacién quimica y se les agregé SiO,, en diferentes can-
tidades, para estudiar la influencia que tiene en su estructura
y en sus propiedades magnéticas. Con concentraciones bajas
de SiO, la imanacién a saturacién permanece casi constante,
nuentras que la coercitividad disminuye hasta alcanzar su
valor mds bajo en la muestra pura. El hecho que disminuya la
coercitividad es atribuible al crecimiento del grano. Se observé
que a medida que aumenta la concentracién del aditivo, apa-
rece una cantidad cada vez mayor de Fe,O,, lo que sugiere que
a concentraciones altas de silicio, la ferrita se descompone en
hematita, con la posible formacién de BaSiO,, tal y como ocu-
rre en la ferrita de estroncio.
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