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Objotive « tntroducritn

ORJETIVO.

El objetive de éste trabajo ox ¢l encontrar lus intervalos de salulaldad e b cationes Nd** y Dy™ en LaTaO,

y LiNGO, , y proponer un inccanisma de reaceito para fa formacion de sus senes de soluciones solrdas

Chasacterizar cristalogufmicamente los compucstos derivados de 1a furmandn de soluciones sohdas, para dar

Ins bases que apoyen €n un futurs cercano a n insesbpacion de sus potenciles propuedades fereociéa teicas y

opticas.

INTRODUCCIO!

La interelaidn entre ol fendmeno eléctica y aptico e el obycta de una cienvia aphoada Namada

optoclectednica (tambicn Namida Gptic

cltecromica o folantya), la cual tesatta de la conjunaan de vampos de
la cicncia © ingeaicra Optca, clectromea y matenales. Faa cubie deros ©pieos came clectio somiameo,

electtolumuniseencia, fivica de Lascrs, celdas wolates y detectores e hurs dando as Les baees para el desarsotio

dc tecnologly en comunicaciones s, defensa, encighe y computad.. Un partionts y fundamental aspecto de ta
i3 rhey | ¥ ¥ i

optoclectiéinica ex la eleclrodptica y se teficre espres (fivatmente

oy Cambios Lo ades imdas dos par un canmpo

eléctrico cn los pardmetros Gphicos de los mtetiafes ( imlice de refraciin y cochioirnte de absors

$tamados cfevios Kerr Y Pockells

£in goneral un astema Gpbeaclectesnicn s« compane de hee Ggaenrtes cangi

Generacion de la Conteol yg Dreteccion y
scinl éptica. = manipulacion. => “Visoalizacién
de sciinles.

El primes bloque involucea Ia generacion de ba scfial dptica y puede inclar un Ldser diedos cavisor de bz

(LED), o una fuente de luz convencianal. in el scpunda blogue esta cf vontiol y numpulacidn de la sciial

optica € incluye disposttivos comu switchwes, msduladores, deflectores, multplesers, dobladores de

frecucncia et

nalinente of tercers blogue se reficre a da detecoadn y L formu en que < mucstia La sefial. Las

tres bloques anteriores dependen enonncmente del fendmeno Gplico,



Obgetivo ¢ introdeceran

Los diodos lasers o LEDs, conviosten una sefal dptica en una eni

an de Wr cohcrente o incoberente el
corcspondiente mecanisme clectivpticn o tlamado catonces activoe El conttol y mampubaaén de ta tuz

depende Jde el fondmeno clectooptico pasive, no aoplica gener

e e tuz Agul se cluyen mecanssimeos

Towates como Tos efectos de Pavkels ¥ Kot af Comm ague dlos quee s obu can proccsen e ranspsone de

¥

coma clestiouninm

oy cfenton fotm e Bves Dialimente Ta deteccom de bus reganie 1aconveraadn de una

ASRAl Gpties 4 uns i

troa sy banluen nsolucre efectos hatewondu tivon, fotoclec oo o fotovoltaicos,
hay on crertis forma eb iy erso de opetasron de o Comunt uno 10 tesumen, L elecodptica juepa un papet
clave en tindos T apattados de ot s tenn optocle tromen

El primer descubriniente de ¢ fenamena electes

o data de Tos prmeros capenimentos de John Kere

repottadon en 1878 Heer cstudio by bieretoin

v et poc un campo et o en alpunos liguidos

1o

¥ el vidne (efecto Kertd Fato tue an efecto reverable coya m

goutd e proporcenal al caadiada de el

camper cles iy Cunosamente ef efecto e pamer erden fuc descubictto cn esperime

posteriones hechos

stmultincamente

ungue de manera totatimente andependients oo Rocentpen y Kundt en 1881 en coarzo

Pockells propuso ana ey

L drcuada para Taas GhaCIv e ones B GUe POstERImnnente e coms o
cfecto I kel

Dewde entun.es e oo attos nutertalos han sdo descubictios e insestipados como el KDE GKELTO).
DRDI', LINBO,, BaT i,

Lo cfectos ¢ Pockb ol &

Lert g entraon en L via e eonologias de Tevleoa

s tardiamiente en L década de

950 ¢

it el use de el KDY ADE ¢ «NEHoH PO, s la e dataoon ¢oantermupsacn de la tur tue

Propucato y demistiado En digroatin oy iodemnos e LINBO, oy el m

teriat de e

tecuion que puede alcanza

frecueniias de modulinion de 10 1060408

MuLon thpostises cometa.

ov trean Unwamente alrunos mateniales comunes on los que e incoye KDP

LaNBO, y cordnnens LT (de formnla geaceal Phy 1 a (20T, )0, de ot

i tipo Berosalata by alpunos

cristates figendon 1t e consevuencin de evpentes requenionientes

comerciates

desalorty

vlamente o o

e

s, prrteccion tural v quiiniea 3 heme

cncidad de muchas monocristades

(partcularments org

ncos) po alcanzan los estiandares demand,

os - Constderaciones de costo tambien

fmtan o wso prichien de algunos m

criales deonterds. De cualijuicr forn

NE CNpPCran fecienies avances cn



(hjerive « tatvudecs ibn

disefto de matetiales y caracterizacion, las cuales inceemeaten 1a hista dada arnba ca un futuro cercano

ofreciendo un intervalo mu!

+mac ampho de opcroncs ttiles.

Lasx matcriates eléctivoptivos fotevondocivos prosenitan un feadmein de b

stante anterés, conocnto como el

efecto futurefractivo, con una va

ccad de aplicacion en fotémca y optsclectronivs 1l efectos fuc descutuerteo

por Astihin ot af en 1266, comao una degradacsin de un has de Liser al

travesar una pastilhe de LINDO, cuyas
caras prancipates contiene ef e tagonal Vo ded crntal’. S1el har ev hneadments polarizabic a lo largo de una

ducccion perpendicular a of ey © ¢ rayo ordinatig). 6o aparees degt

acran 1or atia pr

e La polaniracion a lo

largo del ege © (rayo e atraotdinario). el has se expande a

o de énte tye y da tugar 2 una manc b, de

Tomg ot

tuz cn una pantalla

A partir de ef primer reporte o] efecto fotorefiactivo, un gran agmero de expernentos <o han desarrollado en

una varicdad Je materates incluy cado mdantes inotgdnicos, semcondo, tores y senucondu. toies superiedes y

compuestos orgdnicos

A tempatatura ambiente of dafios fotorrefre Gy o inducndo Gese un ey alo de poisten. nde i rose gundas ©

menos para senuconducteies a ineses para of LiNb

D0 de cualiguist Torma el dano en reverabile en el wntido
de que pucde sct boriado por una dunusaasa intensa winferme Baoasd que, deste Jos primetos experimentos

con LaNbO, y LiaTaO,, el cfcto fimorcltactivg o trvomiinda como stndmimn de almacenammicnto de

informacisn para grahacion de bologramas de fase volumen Ef nempo obecate de alma cnamiento { dark

Morage tme) de exos hologran

S @ tCmpetatura

hicnte cota dado ~uuplemante pot el tiemps dicléctrivo de

retagacion (dark tielvctnic telasanion) 1. Usando un proceso Manns

e fipa. Lon téme

o alcanza hiava un

ticapo de 10° anos (artualinente infy

0 ) entre Tos Gempos obacntos o utmnoses a tempetatura ambiente

para ol LiNLO,. Tambicn utihis,

racidn sefectin

e he

o una supeniong

opramas figos se logra alcanzar attes

memorias de densidad Gptica on el nuuno coatal damto uns sentajic en el prosunciamicnio angular y de

setectividad de longitud de anda de volumen hologrimica

han logtado geabar aliededor de SO00

hologramas, exhibicndo uns eficiencra minima de difracewn de aprosnnadanente 2.5% en su etapa final cn

una muestri de un lem de

nchio de 1 aNBO),

ana fongitad de omta de 43%nm daado una capacidad de

0.5 Ghits/c



Obyetivo « introdure sion

ran

Laos monocristales de TiNBO, y LiTa0), poscen entences prognedades que hacen gue se centre en ellon un

1o de La prcroclectnetad. piroclectncidad y clectrodptica

interés en ol cal
nedades por

Por otra parte on diferentes abajos se ha mostado™ ' g la poubililad de modular esas pr

racontiuds series Je solooones solidas con diteentes Cabiones mttoduaados en ba red

SUSTITUC R Catranica,

La tomperaturs de

nes sabidas de ToTaf, con T se encuentea g

de LaTaOn por ejemplo, en bas solus

1o fave no cstepnomwtona L, Ta,

Curie dectvce de su valor de 665 C para LTl paro basta 307°C e

. < . -
DiataneTe a0 o cnando e intreduce Zny Caen s

T, 000y 205°C en patticular para ¢l compur

de basolucn soluga

fnite s bago eX 0002

red de LaTaO el valor de Te decrece hasta A5 C para ol

3
LivxCayTa, 2Oy

M ode st Te asoviada con et Caracter

El L1TaOg e un bucn matetial prrocléctien: la mmportante dismimin
difuso de transicin de fase ferroctéainea -pataclectii ., e di un poteacial interds en la aphcacidn de

detectines para anfraropn Los delevtores en FR bhechos de 1iTaO) tienen senabilidades ue won

independicntes de L temperatata enun amplio mtervals®. atngue ar T (665 ') woa bastante slta. para una

miesor sensthilidad cones dotector en §RL B fempetatura de Cune debe de ser corcana a la temperatuca de

¢ IS0, ta eficwencia

ko, s La temperaturs de Cans pudiera reducire a alicdedon o

epcravitn, on diie s

apata LiTaO un

DU OGN Catidn

s cudio

N .
1he’ KK Deb | cncuenita o

pirocléctnea pucde optii

T

conjunto de renes vomo Lo Ta Ty O sintetizwlay o bags temperatars via metal alcoatndo, que tenen la

edades dielec oy y I eas s presentan en un

catacteristica de presentar una o de 380 C oy sy pro

atura e apcracirn, 30 CopSorC

intervato deseable de tenipe

Eale tpo de satucronies sabidas Lasbien aparees un nportante decremento en B femperatura de fusion . de

R O 1o cusl es uns importantc ventay

16507 C para el LiTaO, puro a, por cemplo 1960 C para Lo, Ta T

Hento de granocretales Los manocrstalos de EaFa@ o son ostables © msolutles al grado de ser

para ol cree



Obyetive v inteodercitn

) o el poliftoturo de vamtideno (PVE2) que son bucenos nusteriales

comparisdos con ol sulfata de tiglicina (TG

pirveléctncos®.

Lo estructura Jdel L L pucde ser desanta como un

v

I’J()‘ ha aido doternunada por 5 C 0 Abraharms
“ . N

ordenaniento de la estructura del conndan recmplazando a los dos Al porun Ly un Ta ' Fxos caliones son

tocaliradas €n dos lercetas partes de los interstioios i taedricos del empagquetanents hexagonal compacto de

Ve octuedros umidos por Las caras como se e en

1os oxigenos, que tambien pucde verse como un apmlancs

el migurente dibujo

Estructura del LINBO, mostrando ¢! aplamignto de los octaedros de oxigeno a lo largo del gjo c.(raf

kD)

Jean Raver et al’, en su ostudio de soluciones Lij., Tay s, Tin, Oy o brenidis apantic det LiTaO, por sintesis cn

estada sGlido, proponen Gue Tos cationes en execso ac focalizan en las vacancias octaddocas de 1a red de



Qbyesiwn « imtrrrdeiviton

Estructura del LINDO, mostrando of apilamiento de los octaedros de oxigeno o 1o targo del eje ¢ (ref

1

Jean Raves ot at

. en sy cstudio de soluceones L

L Vag 5 Tie, Oy @ Btemdas aparta del | 01aOy por sintese

en estado salido, prupanen que los cationes i exeeso a6 Tocalizan en las vatidionn octaédeas de T red de

LaTaO, Para cada uno Jde sus matenaies o vatiacon ennea Jde bs pernntivadad 0, misestea an masitno ef

cual corteaponde @ una tatawion ferroclectiaa paracléctina A temperatata ambieate  sob materiades

fermoctectnicos » ef vector de polanzacion eapentanea del Lilafr pasalclo of cre e de ba cebda hevagonal se

debe a los desp

azamicntos de los ca

nes alo Lo de ¢

R TNent

1aNbOY e un castal electtonptian,

nire s potenaales aphicaciones recnolomicas pucde uahsarse como

marcrial para o} almacenanients de amaged © mformacion. ampificacon cohctente dptica s "Hhasc-

conjugation devices™? Faas aplivaciones deperden deb ctectn fotorefiaction (LERY, ¢f cual a su ver esta

relacionado con b apancion o

L pnputesas o deTats csructurales e actian coma donadores s

aceptores de acarteadnres clevhiviicos

El L

BOG se utilizg Lnbeen como sustrate en La elaboracién de Jupoatines en saros Campos como

clectrodpiict, atustoeptica, cptica e Dincal, farticaiasment

fda aptica. por medio de la

e 11}
difunaon de un metal como o Tren o LiNBOL S €orpenentes pasivos en optics icgrada

La esteguiometria del 1iNbO L mtiuye cn Los defeaos puntuaies estroctorates del crntal 3 por lo tanto intlus e

2 .
en el comportamento PRE. asi como ¢ otras progpeedades fineas'? Euai ue se ha encontrado una

itaen

3 N s
dependencia de by 10" enpanaon termica’?, pap de encrgia Y v bandas de vibracion de OFL en materiates

dopados con protones’ b relacion LaNb

DM Keol' cstudio tan propedades optieas de el LiINBO, puto, mosrandoe gae ¢l comportamicnio

uminiscente de este mateaal €ra scnaible o Jos Gunbios prosocados por L vanacian Li'Nb en monoctistal y

en mucstias ©n forma de patvo preg

an con un eaceso de Lo Wb P lon catuduns realizados por dtos

myestigadores concluy Aica Goica det NbUen o) LiNGOQ), atnibuyen la

que dads e ocupacion cristalo,

banda de cmision ne ¢l espectio i S20 am, a una cmision de los grupos awbato, que, debido a la presencra de



Obgeniva ¢ imrenduccibe

los defectos intcoducndos cn ta red pwor b deficiencia de Lo sutriernn una prectutbacion encontrando ast s
1o por ¢l L denominados defecton

existencia de un segundn bpo de oncs Nb' quie ocugraa ot aitio dey

antisio,
redades costatograticas dicléctscas

Lo anterior Nos pertite ver Ly importanc s gue tene el o-tudio de fas pr

y Opticas d¢ nuevos dermados de los compuestos 00 estequennétrnos el Lalatly v ef LiNPO; para fa

obtencion de matenales QUE tengan un apho nunero de aphcaciones



Rases trdeicws

BASES TEORICAS.

Rayos-X

En el siglo XIN ABbE moatrd que e uso de by nicroscopin ophca en el cstudio de 1a ednictuea de Iy materia

a nivel mucrosapice estieba ithinecamicnte Jinitada a Ia lonmitud de onda de ta sadiacidn (lus), que sc
empleaba, 3 que <olo una reselucion sipmificante padia sor cncontrada usanda BRa Fadiacion con lonpitud do

onda s pegqueiia Fo particnlir es neccsarta una longitud de onda de alrededor de 1A poara analizar una

estructuse a mecl atornco, y el descnbrsnients de los Ravos-X en [R2$ felirmente provee ung radiacion con
tal requerinucnto

X

Produccion de Rayos
Los Rayos-X para cxprrmcntos de ditracosdn won producidos por bombardee a an blanco mztihico. a

nrade come se muestra cn el

menudo de Cu o Mo, con un hae de clectronaes emibidos de un filuncato ¢

sigwicnte ditngo donds tanbact s Mnestia un espectro Gprco de lonpitud de onda de Ravos-X contra

wntensidad (ref 19)

Anm cpmenitant

tat by -
. Pt s emyeme ™

misder fan Brncas Kae




Bares trdsebeas

Ef haz incidente de clectrones ioniza los clectrones 1s (capa K de fos dtomas det blanco metdlico y los rayon-

indo 1as vacancias resuttantes se Henan por electrones de fos niveles 2p (L) y 33 (M), exto

X son emutidos ¢
daJas lneas intensas Ka y K4
1ok Ko, Ko,

MoK KK

auwmenta. la energla de las cmisiones carscteristicins se

Coando el numere atimnce ded elomento blanco

incrementa por cjemplo Cu Ka LS41788 y su b BOReV, Mo Kz 0710694 y su B -7 44keV.

Podernos seleccionar un haz monocromatico de cierta longitud Ka reflefando un has de rayos-Xcoma se

ruente esquema (ref 19)

moestraen el s

2 (momccrematica)

Has bnci
.

~

Refloniom 4
monocremadar cristating

2% - 2dsend),

donde de acuerdo con Ta Tey de Hir
La absorcivon de los Raron-N obedece la ecuacion 1= dande p ©s un coeficicnte de absorcién y T es la

tongitud de camino atraves del solide La varacion del coeficiente i con fa longitud A ticne la forma p=hi®
(con k * cle) aunque hay dicontinuntades o picos de absarcion a encrgias que son suficicntcs para sacar un

elcctran del othital atiumico FI pico de absorcidn K se da a bajas longitudes de onda (altas encrgias) on la

n de ta binea Kb iref 19)




Rares tedeiran

{=) (18]

») veriacion del coeflciente de absore eal
b) Efecta del usa de fiitras en et espectra de en

Un filtro cotnpucsto de elementes con Z-1, 6 7-2 pucde normalmente absarber 13 cmision K de un clemento

con nimero atGmico ¢, por cjemplo se usa un tilro de Ni pars radiacicnes de cobre y un filtro de zircanio

para radincion de Ma

Fcuacion de Brngp.
Ya se ha mencionado 1a utildad de i cLuscion ds Bragg ahora veamuos en que consistc.
L3 dispersion de Kayos-NX en un cristal puede ser desctita como una reflenion de el conpunto de planos gue

componen'ta red Hasandose en ef srgutente esquenta :

2 e

1
“loas

Vs
\or

donde:



Hares tetircm

La desviacion del haz es 20.
La diferencia de camine s 2v- 24y, sentt

La interferencia Constructina, (ot bus haces mcnden

ey reflejados se cumportan como omtas) €s 03, - 2du,senf

nes el orden de diperaion de fos planos do, Las depermones de mayor orden (02,3 ) son indistinguibles de

ta dispersion de primer onden (1 1) de bos planos do /2, dos/3 otc Asi que X 2dhklsend es conocida como ta

Iey de Hragp ¥ representa by condicion para que fa difracown de haces se presente La derivacion de la

ccuncion et sobre simphticads, pero of reasitads s que ecuac

puede ser aplicads a cristales de

cualquies simetna

Determinucion de etrictucas de compucstos 3 materales

Un castal es un arreplo perodics de atomos en el cual s distancias antoratdmicas » los espaciados
1 > P

interplanzres son del mismo orden de enntud que b lon

fid e onda de len Rayos-X, pot ejemplo tas

radiaciones Ko Mo - 0 THAS Cu 1S3 Ay Cr 229147 un cnistal pot 1o tanto actua como una rejilla
de difraccion thdimensional para fos rayos-X |y hay tres coaasanss ¢ Las ecuacienes de Lauc) que deben see
satisfochas si bay intecferencia constructing de rayos-X. Las ccaaciones de L aue son

ateos, o) hi

blconir, ~eosd)

Cleunns, ¢

Sy

Las ecuaciones de Laue se ablichen camo s,

tue. i conadermnos # ke atemos que son loy centras dispersores

de rayos-X, colocados subre una finca v aanters alos de distanaa, un cenite do otro un tamato b como so

mucstra en 1a figura Y. Lglos rayos-X que incuden sobre un centeo fo hacen 2 un determinado anguto 9, 3

saldra dispersado a un angulo que llamaremos i, Lotances L diterenc s de canine entre rayas-X dispereados

POF LENtros (HoMas) vecmos esta dada por

&, - AQ-BPLa

© det dibujo Y1 s pucde ver tanbicn coma




Baves trtricas

Pere pant gue L interfecencia de los rayon- X sea comtructiva esa diferencia de camino tiene que ser un

nirmero entero de longisudes de onda esto e

BiCOsy,-conp ) hA €

L ccuacion anterior vo satindace para tos penctadores de un cona el vual e coavial con la linca sobre la cual

estan situados los centros disperaares, v tienie on angalo seonsvestinal de v, (g Y2) Entonces para una seric

de vatores de angulo modente oL debe haher an numero de conan, 3 cotrespunderdn a Cada uno un orden de

itraccivn by un angule sconvertcal w,
Si et enphicacion dads antenornente 11 entendemon o una red Joe contros dipersores (fig ¥ 1), para la lincas
paraletas al gge X, se pucde eecrbr, por analogin 4 Lt ccuacon ¢

LI conna,) b o

10 turgo de fas lincas de

Entonces cuando Lis ccuaciones ¢ 3 d 4 satifagan sunaltineamente. come o hacen

s en fase, produciends un

inferseccivon (HR y AS de Ta fiputa 3) de bos doe conos, Ta ted enters disperaa
espectro Bk, Para el caso particular que DIy 1S comantan, los haces diffactados cacn dentro det plano e

1o 3 tres dunensiones €4 come se obtienen

arreglo en dos duncisiones de contios divpersares Ya ponerah
las tres ecuaciones de Loue
afconuscond,) bl
bleosrcovs,) R

oo 1a

coten en una hine,

Para el caso particular que Loy Bes Cono . inter .l arreglo en tres dimensiones de contras
dispersard cn fase, producicndose ¢l espectro hhioresimn correspondiente

WL Brage demostro gue fas ccuaiones de Laue son cquivalentes a la condicidn para retflexion de los

Rayos-X por el plano con indies bkl enunciandolo en
ni~ 2dwen &

que coto ya se dyo es b dey e Brag




Baves tebricas

Figura ¥1. Ditraceion en una linea de cantros dispersores (ref.23).

Figura Y2 Ordenes de c.lraccién para una linea do centros disparsores {ref.23).
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Bases tediicas

Figura Y3. Ditraccién cn una red de centros dispersores (por claridad solo se dibuja una linea

paralela a cada eje. (ref.23)
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Basry tebeiwan

Difraccion de pohvas.

cidn de las fases ctistalinas y para cf

Taccion de polvos £3 una hestamienta poderosa para Ly identifica

Lad

anialivs de parametios de celda unidad y pars

analisis vaalzativo ¥ cuantutanvo de las miesctas s usado pa

srammas de fave (Gragiamas que snnestran by fases estables prescites como una funcion de

determinar dr

Testin disporibles Har campdaciones de pattones comunes de difraccum de

ftura, 3 compo

temper

tee tor Podaer Difliscnon Stuandars,

pohvos ten computadoras o Dibras) regintiadas por Jout Coms

mode diracon de polson obieasdo

Swarthmore, PAL USA Is pouble hacer uns comparacin del g

ctadas deoalran patron de ditracoion e polvos

mtensndades o

experuncntalimente con Liv mas o

£ LA composicion quishica de un

1 tevel

reportada, una busque.ds que pacde hacerse por vostputadons y e

v aphicads

Polvo. Ast este metondo e e pran dapartang i U nenic asn oo en s estzacion his

wdioa eatricruraten sermples Hay ahora métesos

Los métodos de poives pucden acr usados pars e

sofisticados. ongmalmente it ducitos por HAT Rictveld en 1967, pare of aguste de parametros dando una

MESOr aproNiinActon Con un Palton v perimental do diftaco win

Los resultados do la coleccin de Ton datos de ditraccan de ravos-N e reficren al puce o masimo de

taran en la nusma

taanimos de diraccion ©

rototensidad, Tintos 1

La 1

difrac

an que ten

una radiscien dispenada

wry

escata en el pazron o ditraccren L posicsn angular a0 L cual s oo

N e sy

L muentias que las

witvaenien det Cre

200 depends uon.

(retacionada al angulo Jde deper

intensidades de Tos haces diffa fado, Caleutias venes de Lo facabdad para calealae fon parimetnn peomeétricos

y posibles correciinnes de por abuorcion s otros electon ] unicamente on L naturaleza y amepto Je los atonios

T posde calculare de La suma de las diferentes

A un ang

1 dipersad

La e

entre cada celda und,

en utas palabras cada haz diftadado contiene

ondas disperiadas por los dilerentes atomos en b red
informacion Jde Ly ostructura atomica det cristal

de eatructuras de un compuesta dado, procedemos come siguc. Se

Fn las detenminacrones » foonatacrone

« de ditraccion o paton de difraccion como ¢f de el L1Ta0, que sc muecstra en la

obtienc una scrie de lin,

figura 1.



Raser tedeicas

2-Theta - Geale (MBTITUTO DE INURSTIGACIONED KN MATERIALER. 29-Jan-1997 13:41
w s +~ v v r
L 4

.
- o

i .

o =

Figura #1. Patrén de difraccidn de rayos-X de LiTaO, Sobre cada maximo se sefiala “d”

Se cateula entonces Jos valores de d. la distances entie los plutos adyacentes en la red crnistaling ucando by
ccuacion de Hrapg. Las mtensidades «c leen en ol patran de dittaccidn escalads a la linea mas mteasa Sina
se conoce 1a naturalera del material presente. entonces se puede utilizar ef pation oblemdo pars defeeminar fa
posible compasicion tsando ¢l conjunto de hincas de difraccion, se toman las tres primeras lineas niis
intensas del patron de difraccion y referiendonos a * POLDWER DIFRACTION FILE™ publicado por 1a
INTERNATIONAL CENTRE FOR DIFFRACTION DATA 1601 Park Line Sharthmore. PA 19081-2359
USA ., con 1a coluboracion de a ANMERICAN CERARMIC SOCIETY et al, se puede ver la composicion mas
probable comparando estaz res lneas de nucstro patron con las que ahi se reportan. La tageta provee ademas

informacion de como fue hecho el minterial 3 s componentes usados para sintetizada Si no, se puede

analizar por constituy entes.



Bases trdeica

Debido a la fisica geométrica del gomometro de ditraccion del equipo de Rayos-X ( el dispositive que mide
el dnpulo de difraccion), e ohbicnen valores de 2H directamente Fatonges, fos valores Je (b k1) puede
calcularse Jdo tommulan especiides desarrolladas para cute proposde Paas opmilas las podemos ver en fa

stuiente tabla

LSPACIANII N TO DF PLANGS PARA VARIAS GEOME TRIAN D1 RED
CUBICA THIRAGONAL

[ R ST SR RSO Pt th eRTaat el

HEXAGONAL ORTORROMIICO
[RR R R T RS N ) Tl P an® atedh w1t )

RONMBOFDRICA
Fod - b R sen o 2thb s n b hiv oS ie-casa) ! (a5l - fcosTu s Feosu)d)

MONOCLINICA
g loaeniply b’

SR 2sen ) BT CC Ihlcangd ac)

TRICLINICA

T - g
cosa) 2htab Licas acany-cos)

domde Voes el volumen de L eeha Loy volumenes de celds-umdad estan dados por:

b Csendu s kTaTe Tren il Pa Tt T aeny  2hhoabe i(casacosfhcosy) « 2kia’be(cosicosy-

Cutiea Veoat, hevagenad VYAt 0 So6atc

Teteagonal  V oalc. Monoddinica WV oabe senft

OrturrGmbica Voabc . trictmica Vo abuv(Tcosia-conl-cos’y » 2casacosficosy)

feve qUE Las €0 U ones pars Lis tedes de mas alia simetria son mas simples mientras que las dadas para las

redes de mcnur smcing son compheadas Do nuestro gempla para ol LiTaO, fos vatores de d, se calcularon

con Jos valores de 2¢ usando L ccuacron de Hragg, para composicion hexagonal




Raver tedieican

DEFECTOS EN SOLIDOS

acomodados on su

Un sélido (cristalino) es cf resuliado de considerar loe avpectos peométiicos de fos atome

celda propagada al mbito S tomamos 1o aifenar on cuenta entonces un ~olido perfecta deberd tener como

resultado ) no tener defecton Asi s los defectun son telicmonados s Ia entropia del sohido, entomces an soludo

perfecto debery violar la tereera ley de b teanodimamica, asi goe, todos 1os solidos que chcontramos son

solidos con defectos
Fn oun sobdo todinensional se pueden conoebir 3 prncipabes Tpos de defectos, de uta, das  tres
dunensivnes Elos son Ramados puntual, oz (horde), v solumen (planod respectivamente Loy defectos

puntuales son cambios a niveles afemicos, micatras que s detecton de hinea s yolumen son cambios en

agregados de atomaos (maoleculay)

s exiate un amplia bibliografia

En particular lus defectos de po puntual son fos mas ofcressntcs, s embra

* Para visualizar los defectos puntusles podemos

que presenta todo lo referente a 1ot otros tipas de defectos’

imaginar una red o balsa hecha de burbujas de jabon, ka burbigas Lis tratamos de acomodar de manera que

queden 10 mMas coTUanas Unas A OFas COMO 5¢ MucsLlra en of SiguIenic esquena

£n ol esquema observamus una vicancin, €xto co, biia burliya que w6 supania estar alif, falta Tambicn cn o

dibujo notamos ¢l efecto de 1a “impuresa™ en ol prado de ondenamento En auestro dibuo 1a impareza cs mas
grande. Entonces. ahara deberd de haber unia compensacion en ared, esto es todas fas burbuyas que rudean o

1a impurcsa son iguales 3y forman un cmpaguetamients hexaponal compacto A continuacion en el siguente

dibujo pedemas ver otros tipos de defectos (Ref 17)



Hares redescmn

SURBSTITUCIONAL

En l dibujo se ven trew pos Je detecton Bnoadioes 3 L vacane, se s

wrvan dos tipos Je defectos

substitucionales. Ambuos son substtuciones directas en la red o e,

de Tos stomos Uno s un atome
queBo, micntras que €f Otto @3 0n Mamo mas grands que by gue eotin compeneindn b red Lo smportante

es ver la diferenc Jebida al tamadn de Lo mmpurersa, wotae el otdenamuento en la red crmpagoctada

hexagonalinents Abara toca e titno a el ot i

ol gue w0 acoteds por si solo en Los intersticios de
§a red Debe tenense on cuenta gue exinte L positilndat de contar con otrus defectos d puntiales cuando tante

las especies cationic

3 anidnicas esten presentes on Lired™
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Harves Trdrciran

LAS SOLUCIONES SOLIDAS.

tes cr

Las podemos encontrar en Ins mater ahinos, una satucivn solida € una fase crastal

A que tene

compoticion var

ble'™ Cuando una solucidn saluda se fotna, aly 0

e propredades de Tos matertales ¢

conductividad, propred

o5 magndticar, efe | se ven

nodificadas por el cambio en I composicion

Para fines dida ticos, podemus penaar que Las senes de soluciones sohd

£v e derivan de dos tipos bisicon e

las soluciones silidas substitucionates, en Las que ¢l atomo que va o intducese a b

red, directamente

reempliaza n un Atomo de b mese e Lassolucones solida

A car

s mtertiontes, en las que fas particutas

INtroducIda . oCupan wn vt gue Bomalmente se encientis sacio €n L etructurs crnbal

Solucioncs salidas substitucionales,

En Las soluciones sohidan substtucionales por ejempla las Je (AL, Py, 0

X2, se observa gue se cutnplen

ciertas caracteristicas ©n au formacion, swendo o

3 e eltas, cf que Tas e que san reemplazados ienen L

musmia canga gue bos o

L gue los reemplazan (o de oto modo b

10iin de vacancras antersticaales) en

este cjemplo de sotucion se tiene ALy Cr'' Ofrs caracteristios ge

¢ ~e enuentra cxpermmentalments en las

aleaciones métahican, o que L diterensin del radio de 1os atomos que se feemplasan unos Lon otroa s del

5% Para sotuciones ~olidas en siomas oo me -

abeoe c e it

roalo v ars hecramente
Hay scries de aotuctones soladas en el que Las faecy involucradas €1 su OHRachm son seestiuctutales.

aungue. no debe de generabizazse

& o compue o gque Ton seatt, darsit foranatmente e

tre Jdo o solucion

solida (¢f LaF y CaQr s oenttucturales s Go suit mascdlesy

nun sistema donde fos iones myolucrados ool sushitusion, sonde tmade considerablomente difercnte, s¢

encuentia que, ¢l 1on de mayor amane se reemplaza parcaliente, tab es ol w0 de los aones Na® sustituido

por iones 1.i° en Na

1O, 800 ) obtenirendine Nop (L SI0 L pero L sustilucion ocunre i aiente en un

10%e. Asi, una solucion solnd

subattucional puede prody

reanltadon de mmers smnlar o los obtemdos de

los defovton de Schotthy cnun arnatal solo qus on o

Ca s b vacancn

Shc s 3 YalionKay, DO SO

enteran '

41 Para comprobar si un

ate balsnceadas, smo wustad s para mantener el coonzutealidad del cre

- debomos de remitirnos o los resulde

modelo, vcune Jde mancra practic das expernnentales



Bares tedeicas

Solucioncs s6lidas intersticiules,
tecnoldgic €s el y-Fo de

rtersticaales ¥ de jran iportanc,

Un gjemplo clisico de éste hipa de soluciones

estnicturiy C C C (ctibico centrado en Les caras), en cf que los dtonios de casbono se acomodan cn 1os sittos

cronar cpemplos neis complojon, cuando se conside

octaddricos e Lt estructura 8¢ pucden e
posbilidad de que ef calion que v snblng a olen e un arreplo Cnstalinos os de carpa diferente. A partie de

LGN SUCONUT 3 MLy O a mcpor 3 L del canton que tendri que salir se dernan cundiro

Que ta canga doet ¢

posibles mecamismos gque conforinen b clectroneutrabidad de b red

Vacancias catidnicas.
uno de los cambios que

81 el cation que sale de L red Gene ui catfga touor que el Gitien que 1o fecmplas

el de Ly susttuadn de dos catinnes

red es La Creactdn de vacanias caticrucas £n caso conouidocs

obscrva 1

Na® por un 16n Ca® en una red de NaCl Ppleando ¢l astcma de notiann de Kroger-Vink L formula de

NEVIERY

WLCH 0-X70 15 (60070, donde Vies lar

esta soluci6n séhida 1a csanbunos como Na, (C

iates.

nes intees

Ca

1500 Que SHAbtuY E A St1a ses de michor

Otro de los cambios gue pucde obscrvar Lt red cn caso de que el ¢

10N de amones intersticaiales, quedando. ol numero de cationss totates constante Uno de los

carga. es de cre.
Ho U0,

e bt forma nica en onipeno del dioda de urs

Snidos as cstudiados desde et porspauting

obtenida a partir del UO; con estructun tpo fuonte en donde os rsomble peasat qus b 0o estequonmetri

toraments cn dos Ghos odtiddnie o restantes S o cmbargo,

sc debe a las dtomos deoonigeno pucstos ale

gracias a las grandes mmnevaoiones 4 b en diade los morodoas de analiss estroctiral, a¢ encocntra que los

wente e 1odi By estructura, Sino qus son arseplos o

les no son prcstos aleators

Atomas de o EEno mIerhc

aglomeradaos tocales con geamctrias capecific

Vacancias catiGnicas, anioncs

horis i la positafsdad de que ©f cation quc catic a sustituir a otro en 1a red sca de

Giranda nusstra atencién

. entonges. ¢l balance de curgas que drd a 1a red cléetri neutm, s¢ debe al

menor car)
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Bares Tedrican

ancias intertic

Mecanismo de creacion de vacanciis anionicas o va slex ( aunque claro en situaciones mas

complejas se puede dar una combinacion de amb.

Un cjemplo de solucidn solida can vacancias anwnicas o la famuhia de sofucioncs Zn, (Ca, Oy (, 0 1+ 02,
de gran importancia par sas propicdades refractacnas, v on donde el numero totad de cationes en el poceso de
SUSHTUCION PCTRANCCID calistante

El mecaninmo alternaline a la apaziosn de sacancias amonicrs en baored, e by vreanion de cationes

intersticiales Un buen cjemipho de eato fo da La formiaoon de Lases aluimno sthoatos donde L eatructura de et

o crstob;

1t

tmicato parcial de Se*° por Al

silice, ya ses curso, trid lita, e mrondifica pos un teemp! v al

mismo tiempe, cationes de metates alcabnos €nfran @ ouupar stios ntertibes vacns en L estructurs Je el

silice: iS5, (AL, [ 0-N-0 5§

Asi, mientras que Li sustizucon de un tipo de atomn por otro de salencia ditecente, puede deftvar a defecios
celacionadus a cf desonden de Schotthy, la presencia de stomes ocupando posicrones iteesticales que

notmalmenic s chcuentran vacias, pucde sor comsiderada de forma sumilar & dos defectos de Frenkel Ase

ar Momaos nteestioale

coma con los detectos de Prenbeld, Ja poatiiidad Jde encon en ¢lorial, depende, de Ly

flos ded Catidn e IErese

apertura que tenga fa eutruc funa s alogar o no a cationes nuesas) s o tam

Substitucion doble.

En algunos tpes de soluciones soludas aparecen sustitugiones simuliine s dobles Fato se ve en los sialones,

AL,

que son sohiciones sulidas en el sisterna S su estructura se basa en fa del SN, Bl nitrueo de B
silicio se visualiza de tetracdros de S1N, unidos por 1os s ¢rtices dando asi una estructura en tereera dimension

Cada nitogeno cs de coardinacion plana y forma L esquina de fos tetraedros de %N, Fo ¢stas soluciones

s6lidas, el Si*" es reemplasado parcialmente por A’y cfion N se reemplaza parcialmente por O
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Purte experimental

PARTE FXPERIMENTAL.

SINTESIS DE LAS SOLUCHONES SOLIDAS:

i, Nb; (Nd O, Ly (Ta, (N2 O,

L, (Nb, Dy O, Li, (Ta, WDy, Oy

Las cuatro  scrics de soluoones solidas fueton obtenidas por reaccion en estado solido, méodo que se
describe 3 continnacén

Como fcactivos se usaron L 00, (99 9%5), NbO, (y9.9°.

Ta, 0, (79.99°,), N, O, (99.99%1, Dy,0,

(29.99%5), y obitcnicndoce et todos 108 €asos como productos, polsox castalines

Las soluciones sélidas se pregs

MO Caliulands una propotcann molar desenta pot cl duagrama de fases

ternano comespundients ¥ cn una cantidad total de sproaniudamente 3

bomogenizande 1 meee!

mecanica de 105 Feactivos cor acetons grdo R A L en 6o moercro de 4

11 continuamente hasta aseguragse de
una evsporacion Jde acetena toal La meschy mecarica pertectamente homoesvmizada, después se colocd en

aendus criseles de plating que e intiodogeron €8 tng

3 eldctrina, oarhal

tniciatnienic las meroias se

calentaron a KOO C-7007C dutants

D hora. pata desprender of CO del LiCo, y finadmente Lo temperitura
sc cleve hasta un mfervalo YON Co200 C, danda un tempes pata qie feascenaran de 30 a 40 dias

dependiendao de la campanician de ba mucstra (1080 C

1o pais muestras con Nd y Dy) Las inuestras at

término del Benpe menconada s sacarg

de fa mutla y se depron enfriac a temperatura ambicie. B

proceso se realizd a presion atinosters
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Parte sepriimental

Caracterizaciéon de las series de soluciones s6lidas abteniduos.
Para identificar a cada uno de 10s produc tos de reacion, se fecurmé a la difraceidn de rayos-X por ef método

de polvos, en el que medunte un has monocromatice de ryas-X que mcnds ca una mucstra de material

L Gque contiene Crntates de apivvanadamente Sum Y que mucstrs 2 todas las

mohda e morte

ofientaciones prosibles 3 Low difcrentes planos que componen la red, al menos en teoria), y se recogen los

haces difractadon por fa tnuestra

cula de Bragg © Jos rayos difractados se detectan con un

Para cads conguito de plancs onentados en ol g0y

contador de centelles consctadis a4 una computadora, Ly cuad da un graficn de intensidad de haz difractado

contra 26

Para éste wabape se uhlizd un difractometro Siemens DSOOU con radiacion de Cug, ¥ con tiltro de niguel que

s¢ thucstra en el siguiente diagrama

PFLACA DE FLOMO

REJILL A

aalLiDA

DETECTOR
—

REJILLA

TUBDO DE
RAYOS X



Parte enprrimen

o montado en uh portamuestras espevis! se coloca en una placa Jel equipo DAONO, que

iense fa

EFmaterial policeist
se mueve con una velocntad anpgalar #oalrededor de un eje coman, of detestor siguc smultane
nteos de Kaxos-X en pulaos eldctrices,

rde T 1 detector Banstorma Tos cu

muestra con una selocidad angal
ool DSOOO e supedficie de Ia

o un patron Jo o difracoen

Que son contabilizadan anald
fre el ey anendente y el retlepado

mucstra oxtd colovads 3 Lt del ar
El equipo tiene snclando un siten de colimadores entee of tubo de tayos X La muestra, v el detector £1 haz

Lzt atice

de rayos-X empleado e mor
¥, se colovaun

o el cquipo, que utihiz Tadiacion F it s del expeciio con el de un filtro de radiac s
%)y utro entre La mucstra y el

monocromadar entre el tubo de Karson-X 3 Le muestra onoenosramadar prim.
una de fas

exto con el obgetins e tener L e tesolucion on ¢

detector (menowromador secondar.s

refleniones rogistradas
Geas (29 en el ere X € intensidad relativa de da sedal en ef

ven forma e pe

L.as sefales producndas, se obticn
iridos, que por el valor de 3 ¢ infensidad, nos

eje ¥ constituidas por series mavamas de ditraccon bien Je
meduiote ¢l use Jde Loy de Bragy

terplanar .

sandiente valor e by ditanca

dan el corre
ales, w0l muciian unas pequefias

Yoy TANDO, L san nosstruc

Los espectros de diftaccion de il

w2y Ve preventan fos cspection de Trlad) v LaNbO),

diferencias b Las fig

1 velocidad Joe barrados del cantador es normalinente de 2% 20 min
nis intenso se e atribuye un

Las intensidadon se determin e con Les alftiuras do Jos pacos, en genetal

valor de 100 y el resto se mide Jde acuerdo conents eocala
L de evpacios iterplanares d como e of caso de éste trubugo, s emplea ana

Para medadas mas pee
denominado

velocidad de barnido menor ( por cgemplo basta de L6 o S0 ann ) v sc apreea un esiands
ccinn snple s

e e KOD Gue fieos que wen un mateenal pure Con un pateon e ditr

infcrno (on ¢4te traba

preciann por epemplo KOL NaCL ALOL Sih, ete

cuyos valores de d ean conocida. o
citre os

EJ estiandar interno se meszcla con bamuocstra L tactor de contecaan se obtiensate fa discrepanci,
nque vaa

tandar Entoences care factur se aplica al pas

valores observidos y oo valores de reates de d.det ©

medir.

e ——



Faste coperimental
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Paste vapertmental

Para medidas de ntensidades relativas, €l equipo utihzado cuenta con computadori integtada y diversos

programas para multiples aphicaciones
Ll método de palvos identitiva cuantitativamente s compuestos o fases costalinas, pero no da informacion
de 1a comatituaIon quiniica de estos

Para la identificanion Jde compueston cristalinos, se unhliza el Poswder Ditteaction e (fome Commitice on

Powder Dhifliaction Standards, Swarthmore, USAdconoanda come ol archinna JCPDYL o vual contiene tos

patrones de polvos de mas de 35000 paterales v enun afto, oo en un promedin de 200 Bueyas tnetas ¥
cuyo use v a discutinmon

En figuea 4. se muestran Las tagetas de Li1a0, y LINBO, el archus et det JODP

Las tarjetas proporcionan fos salotes, en forma o

ccreciente, de b distancis mterphanares de bas lincas de
difraccion, las cortespondientes ntensndados tefativas 3 los indes de Mufler, los datos de la radiacion

cmpleada, parametros crstalopoath

o, ahrana propredad

fisteasy I8l compuesta, formuta, nombre quim:co

La base de Jdatos de 1a computadora del D5000, cuenty con archin e JCDE haste 1992
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Parta enpevimenial

Patroncs de difraccian de polyvos de 1as sotuciones sdlidas obtenidas .

A continuaci6n se entistan Las sefies de soluciones sélidas obtenidas:

SOLUCION SOLIDA X

Li, [Nb, Ng, O, 0. 0.0025; 0 00S; 0.0075.0 01
Ny O, 0: 0 0025; 0 005, 0 0075, 0 0}
ala, [Nd, O, 0, 00025, 0005. 00075, 0 01

ki, JTa, Dy O, 0, 0 00025, 0.005, 0 0075, 001

£n cf parrdn de difraccion de un compuesto se pueden idenbficar Lin Fa.cs prescates en ¢l en el patron de

difraccion de una solucion sohida obtenida, debemos de encontrar una sola fase presente, a del compuesto

puro sin substituir, aungue debido a los cainbios en el paransteo Jde fa red, tas lincas de intensidad de

fa sobcepana sy limits de solubilidad. e

difraccion tienen una variacaion en el valor de 20 81 ta solucnn sl

patron de difracardn dara scflales correspondieates a una seganda fase (rolucion “saturada™)

£n Las serics de soluciones sohidas de Lilao, 3 LiNBO, con D™y Nd'. se cmpleo como estandar mterno ¢l
KCly como referencia se sclevcrons el minimo de difraccion con 4 o6 384

{ figura %)

ente cumplen la refacion:

Bl LiTa0, y LiNOO, con celdas onal respectiv

1/d?wg3 [(W? v hh+k™3a' )
Y con medidas presisas de los aindximes de diftacaian con indices de Miller (300) y (208), se obtienen los
valores de fus pardmctros a y o, de cada compucesto de serre de salirciones solidas.

ast con el valor de (300)

Va7 =3 (W07 - 43 10%%)

entonces a=V(12)d
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Forte enpesimental

¥ con el pico (208)

1/d*=a/3 [ ($/a7] 169/

despejando € ; ¢ V03D T 16a7°73)] eV [634d - 16a°/3)3

Las valores de © y 4 en funcion de la concentracion del i6n hudtped nos dan una idea de los cambios que

pucde sufrar una celda.

Theta ~ Scale INSTITUTO DE IMUVESTICACIONES EN MATERIALES. 18-Feb-1997 15:20
T T — ™ T

T T T T —r T T

2-
s
3
&
E

Cps

T
RS

vy
"o

67

Figura # 5 Patron de difraccion de la mezcia mecanica de 1a solucidn s6hda L., Ta,,,:0Nd 0.0, ¥y

KCt. las lineas deigadas sehalan los maomos de difraccién det estandar interno

3a



Determinacion de Ias densidades caperi de Jos I e fas senies de saluciones salidaes.

ctras marca Pyren® de

LCn éste trabajo los valores expermentales de Las dean ey seomedicron en paono

10m. con CCH, Reapent for spectiomatra, enmo bgusto de deaplazamients sgeiendss fow sGruientes pass

el peso tlaa cantetad suficiente de muestia se

Se posd un PICASIME o vasio € Himpie 3 sevo) y Se anat

pubverizs cn un mortero de

¢l pohvo ovupo b mitad del

1 e catoco en el pronometro ds m

ntrodurs el COL, basta

PICNOmetrn, 3¢ pead EMe Pronomelio wnt L nEsden v se atotd e pese Do

Henar of comicnzo ot eanend y 3¢ Coloca en un discadar concatato 4t banba e vaco, esto, con el fin

Tiouise 00 Lot en pobo Despi

> e

de extraer cf are Que edutiera Atrapado en L superfions o b p

e una ves eqntibtadas ta

esperd a que el prancnclio cquihibora 2o fenperatni con I temper st am

temperatura del prorametio, se Heno el prenamerte von o] CCLL cudando gies el liquado cobnsea el canal del

tapon, entonces se pesa famdaumnente (dado gque el CCL se evapors mus rapido o descartana fos pesis

tomados cuatdo o] bigurds no cubia exadtanente el ra del vansll oo © no setrepanata, n fonnaba

Menisco) repitiendo varnes vedes hasta ebtensr una catecaon de datos s sacar nn peso promedio ded peso del

picnometro con el solido y el fuido que deaplaso Apate se rermito of pesa Jdel picnametru pero

e se efectian empleando L sipuiente ecuagion

coatenicndo untcamenie ¢ CCL LoseStanlon nee

Prapmimenie U = Pyl - PPy = pOCT,
Donde:
Pm = Masa del picnomctio con mue tra

németro vavia

Py - Masa de pi
PL. Mass def puenometrn con hquido (5CCL)

Plm = Masa del picnnmeno con liguido y muestra

PCCL> Valor de {a densutad del tefractururo de carbono



Resoltados

RESULTADOS,

Andlisis cristaloquimea
Soluciones solidas de LiNbdOY,,

LiFa0, con Nd™ 3 Dy’ mcorporados

& su red
ELLIT0, y LaNDO,, Torman con Dy, y N3O, soluciones solidas en un anteryale muy limitado

Fnla figurs 6, se muestesn fos diagranis de fases de fas soluciones solidas de LiTa0d, y LiNbO,, con Dy, O, y

Nd,O, en donde los puntos marcadin sobre fa linea en la figura. representan las composicrancs de fos

compucstus sintetizados

Li,O

. 2
Li2O //10/
LA

Nb,Os 04203 s
To0.) ' ND2Os
(1o, NdOY 85

Fig 6 Soluciones solidas de 16s sistemas.
11,0-Ta,0,-Nd,0;. L1,0.Ta, O,-Dy:0,. L1:0-Nb,0.-Nd,O,. L1,0-Nb,0,-Dy.0,

La variacion de fos pardmctron de red con la concentracion de I3y ,03, y N0, en las scrics de soluciones

sélidas se muestran en 1as siguicntes tablas 3 praticas




Revaltadas

PARAMETROS DECELDA &y c.

L4, ANb, \Nd,;, O,
x

000
0.0025
0.005
0.007s

o.01°

A LixNb, xDy; O,
X

0.00
0.0025
0.005
0.0075

0.01°

AL, aTa, NdLO,
x

0.00
0.0025
0.005
Q.0075

Q.01

s
s
5
5
s

=
s
5
s

5

[EL2S
Ista
L1516
1504

153

1494
-1514
-1559
1528

.1565

183
L1535
.1545

.160}

5.1608

<
13 B62

13.8474
1]).8601
13.8539

13.8548

<
131.862
13.8571
13.8563
13.8586

13.8525

<
13,755
13.7745
13.7745
13.7656

137725

c/a
2.6919
2.688
2.6888
2.6898

2.6RE6G

c/a

26919
2.6899
2.6874
2.6896

2.6864

</a
2.6693
2.66728
26723
2.6677

2.66K6
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Hesultados

ALi(Ta, Dy O,
x

000
©0.0025
0.005
a.007s

001"

5183
5.1558
51570
5.16358

s.161

<
13.755
13.7656
13.7673
13.7651

13.7673

</a

2.6693
2.6703
2.6696
26658

2.6696

g



Resultades

K
2.69F
c/a

2.68

N

139
ctA)

v

Lij_x Nb_xDy, » O3

2 1
00025 0005 50075

L
[oXe ]

Grafica #1. Vanacion de los parametros de red a y © de las soluciones séfidas de Ui, Nb, ,07,.0, y

de ia relacidn c/a en funcidn de X-mot de Dy O,
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Resutradion

2675

c/a

266}

)}

T

4
13.8
c(;&)#::

13.7

S5.16-

atA)
o
S.15

Uiy Ta, Nd,  O5

50025

reYelo 5] 00o07s roXe]l

Grafica #2. Vanacdn de 10s parametros de red a y ¢ de las soluciones sobdas ge L .Ta, \Nd,,0,y
de 1a relacion c/a en funcidn de X-mol de Nd. O,
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Roveliadm

il—x Nbl—x NdZX

]
269

T
[

c/a

2.681

13.9

()9 o o o

T

13.8

; 516
: atR)

5155 °

00025 0005 0o07S 001

Grafica #3 Varnacion de los parametros de red a y ¢ de tas soluciones sélidas de Li, ,Nb, ,NJ,,0,y
H de 1a relacion ¢/a en funcién de X-mol de Nd,O;
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Reveltadars

LiFa,.xDys x Oy
2.67% © o (=]
c/a o
266~
! 3.8[
c(Ryae e ° ° e
13.71
=
a(A) =)
516} °
o
& o
515+
5.l 4 1 : 1 A
Q.0025 Q.00% [eYolox4S) [eXe]]

Grafica #4 Vanacion de los parametros de red a y ¢ de las soluciones sohdas de L1, (T3, ,0y;,.0, ¥
de ia relacidon c/a en funcion de X-mol de Dy, O,
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Realrados

En las praficast .23 3y 4 of valor de €l parkmelio ¢ permanece €asi constante aunque el valor de a s varia, el

taen

cual aumenta con s concentracion de Dy 0,y NiLOL bt vanacon esper.

relacions €’a (tendencia o

decrecer conforme x de 12y.0, 3 N0, uumenta), ey pocs nolable

Aunguc of infervalo de solubilidad cocontado para evtas sofucioncs salitan es oy hmitado, ¢ puede info

r

ner de

que e ducccion que sigue b reeioen Jeosolnbitidad o hacia D3 0, C N0V, eato anphics un mecans

formacion de las soly

Soncs sobidas en el cual o pumere de cationcs permancee Comtante, esto ey, el

MECAtMO ExEGUIOIEITIcs de AIaT

cuyas formulas son’
L, Ta,. Dy, 0,
Lo, Ta, ANU, O,

L3, Nb, Dy, 0,

13, Nb, N3,

1) Bieute de solabilidad oblenido expenmmentalinente cs on tistos los casos con 0Xs0 04

2l tiempo de
reaceion pars s soluciones con Ta o menor, on contrinte son con las soluciones solidss Gue contienen Nb.

por cjemplo. el tiempo de reavcron pars ol compueate Li T, NdL O, con X 0008 tue de dos semanas en

camban para el compugstu Lo, Nb, (NJLO, tambics con X 008 tue de 3 cemanas

Abexceder el Himite de solubihdad de Xen 01 en el patron de ditracomn de rasos- X adeinnas de ercontear s

ftacas Que cortespenden a4 una tstru tars pe LiINBOL o Latal aparceen fmcas extea correspondientes a Ta

CoenIstEnoL de Ui fase diferente Lor e

hendoa onidos por cpemplo Nd Latd o Dy TaOL Dy Ol ere bn

ef aneoe L se prosentan fos patton

de difracaren @ fas boaenies Joosoluoames sOletas enontradan, o o

cuates s¢ nota an bpero desplissmienio de fos masumos de diraccien 1ag

satores menores Je T cantanme

mas vudo de Gerts tara s ncorpora a L ted o

wive

oo camtios de d entre vatore, de 26 de 85 4 70

reportades €n Fas tablas Ak T ala AT %) Lo gue andics un amne il en ob volnnen de Lt cebds amitarie (s ease

el cambio v Chs olunien de Lo celda nnatana en of epeneple realizado par Licsoluciones Ty Fa JNdL O, en fa

figura A-ES dol anero By, et

sesdebe agoe of solutmen sari dicctamente con fos parametros de celda, fos

Gl 2on dICCTEITE ProperOanale @ d, GUE s Ve Ca Y EEamente progse s on 1 i

Enla fignes 7 se obeerva un dagrani temano con 23 bneas ipotetioas e iy e ef mecanisma antern ),

cada uns supone un Inecanano diferente de austitucin paca s sotuciones solidas
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Resultadin

Mecanismo #1

LiT+AY 2 2N con AT NBY U Tat Formula. Ly Kb Nd, 04 Li, (T4, (Nd, O,

drmule i, (Nb, Dy, 00 Li, (T, 1 0y,,0,

LT AT e 20T con MU-NE
Cuando N- 1-s Dy O NuLO,
Mucanismo 72

LTRSS 3ONUT 2V con MONBYL Tatl Foarmutas. e Ta G NGO L oKD, (NGO,
QL eNT cn 3R A2V cen NONBY U Ta't Formulas. Li i Ta, (Jdy a2, Lip (WNb, (1), 0,
cuanda X- 0 2%+ Nb NGO Ta,NLO,,

Mecanismo #3
Nb, 1Dy

S13Te2NIT 2 S Dy -2V con M ONDS, Fatt Fonnulas La, o Ta, 5, Dy, O, L

NbTat Formulas Lo, o Ta, o Ndia©O4; Liy (Nb, 3 Ndy O,

SEaTe 2N S NG L2V con M

Cuando X~ 0.20 -» Ta,NJ.O,., Nh Nd,(,,

Mecaniwma: w4

LT AN <o 7 con M ONDBYL Tat Famiulas La o Fa, oDy O, L, (Nby Py a0,

Lits 30 en 7 Nd" con M ONBTL TN Formulas Liy (Nb, o SO, Lay  Ta, W Nda O,

e LUNGLOY

cuandn X« 0 28

Lin, O

\

1
=2 = NdO 3
Dy, O3

Nb-Osg
Ta,03

Figura #7 Disgrama de fases Ternanio para fos e anmimios propucatos de 1armiacon de las salucioncs sélidas

de LiTaO, y LiNbO, con Nd; O, v Dy O,
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Resultades

La medicion de [as vanaciones de La densidid con 1a concentracion de los cationes Nd'™ y Dy’ se llevo acabo

con €l objeta de discernar entre [os mecanismos de £eaceivn propucsing
Los crrores expenmentales v oluctados on la deteeminacion de b variacion de Jos pardmetros de red a v ©
2 a errares inmvolucradon en ef

tian de Drerra rara que entraba o la red. | son deb,

con Ia concentracion de c.
tron e difraccion on ol cquipo

a la medicion de el ¢

montaje de la muestia cn polyo en ol portamuestras pu
en Jus resultados gue ho pernite apre

c 00t A entra

sar un cambio lineal en la

de ruyos-X, esto provoca una discropancia
variacion de el parametro de red. el cual al ser muy pequedo ( dentro de el hinite de
sensibitidad de el equipo utifizado | ntonces dado que ef cambie en fos parimetros de red ay € ey peauefio, y

T idad teorica pata cada uno de los

- —

para no ntroducir el error expenamental nrencionado, ef calculn Jde ta
compuenston de L solucienes solutas se hooo utilzando cf solumco de celda de 1iTa0), y LINGO, come

aproximacion (ret. 225, 3 vl peso moleculas corfespondicate para cada uno de los mecamsimos de reacsion H
l; usanda ta sipurente formala .
P Z%C P M /N ol celda .
Z~ nimero de formulas unitanas (LiTao, sy LINDBO, = 6) *
P peso molecular segun fa formula propuesta por el mecanisuno i
Na = namcro de Atogadro

Vol erlda ~ calculado con los partmetros de celda l

siguiente tabla connicne las densidades obtemidas experimentalmente par todos los caompucstos de las

soluciones silidiy y se comparan can el vator teotico catculado pars el niccanismo de reaccion ¥

N4, O,
x peso moleculs densidad teorica g'mt densidad experimental g/mi
[} 147 85 4.6261 46261 :
002 148.3215 4.6409 461 :
005 148.7931 46557 4.6497 '
0078 1422647 +4.6704 4.6673
.01 149.7363 4.6852 4.6821

a5




Reveltados

Ui, xNb, \Dy, O,

x peso molecular
o 147 85

0028 148 3128

.005 1489757
0075 149 3386

.01 1s0.1015

L, xTa, o Nd,; O,

x peye molecutar
o 3235 88

L0025 236.13

.00S 236.383

©007s 236.6345

.01 236 KRo

LiiaTa, Dy O,

x pese molecutar
o 23588

0028 23622

D05 236.5656
0075 236.9084

01 237.2812

densidad tedrica
46261

4.6438

4.6614

1.679

4.6963

densidad tedrica
7.457

7.4654

7.47338

7.4813

7.4893

densidad tedrica
7.4575

7.4682

7.4791

749

7.5008

densidad experimentat
4.6261

4.6303

4.65808

4.6704

1.696%

densidad experimental
7.457

7.459

7.4635

74775

T.a4841

densidad experimental
73575
7.4654

7.4727
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Reraltaday

ceannmes exquematizados en bas disgramas de fase, e pucde ver que hay uno

Para cada uno de los o
variacidn en cf cantcrudo de L, Ta, Nb, Nd, y Dy scgun Lt tormula quimvicy pars cada caso. por 1o tanto la

densidad en diferente

Entonces, Jde Ias custio hincas Mipotelicas gue reprosentan a cada uno de bos mecanismos diferentes de
SUSEIIUCION de 1as oluciones solulade LINDOL ¥ 1 11a0, con Nat™™ 3 Dy ' en 1os diagramas de faves ternarion,

fa linea cotrespandiente al mecansmoe numere 1 o el que convuends con los resultados obtemdas para fas

densidades expentientales

< de fases fernanios correspordicntes o cada sistema en los que se

A continuaciin s presentan log diagran
3 cada neteme propotiendin ant £F mIecansmo 3 susutitueion de Lis

marca ahora 1a lines estegquiometiga g

soluciones solitas de Lo, v LiTae), von N v Dy

Loz O

_ '
NbaOy Oya20s
LiO Lip ©
TN, , \ .
Ta;On Nd.Oy Ta,0. [=TPL=EN

47
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Rrroltaden

A continuacion se presentan fos valores de densidades teoricas catculadas también con ef vohumen de celda de
peso molecular comrerpondicnte para cada uno

LiTaO, y LiNBO, como aprosimacion . s el

2

de reaccion prog

Meccanismo #1:

b, Tat.

Lit oMY o2 2 NU™ con MU
Formula
Liy Nb, (Nt O,

densidad teorica gom!

X peso molecular
o 147 &S 4.6261
.0023 138 3215 4.6309
005 148 7931 406857
.007s 139.2047 4.6704
01 149.7303 4.6852

Mecaninma 71
Li® +M &> 2 Nd™ con M NBL Tav
Formula
Li, «Ta, N O,

densidaud teorica

x peso molecutar
o 23588 7.457
0025 23613 7.3653
005 236 383 74734
0075 236.6345 TAKE3
.01 236 ¥R 74893

de

los

4R



Resuleados

Mccanismo # ]
Li* +M*" &> 2 Dy** con M~ NB™, Ta*

Li, «Nb, \Dy;,0,

X peso molecular deasidad tedrica
] 147.85 46261
0025 J4R 412K EXSEE]
005 148.9757 46614
0073 149.5386 4679
.01 15010158 4 69061

Mecanismo #)

Li* +M™ > 2 Dy™ con MY~ Nb*, Ta* Farmuta: Li, \Ta, 10y3O,

x peso molecular densidad tedrica
o 23588 7.45758
0025 236.22 7 3682
-00s 2365656 2479

0078 236 9084 749
.o1 237.2512 7.5008




Resulindar

Mecanismo 52

SLIT*MY o> 3 Nd' s2v

Peso molecular

0.0025
0005
0.0075

0.01

Formuta.

con M+ Nd'Y, Ta®™

Lis T2, \N¢,O,

2388

236.45

D]

Densidad tedrica

Mecanismo #2.

QLMY < 3 Dy’ 42V

Peso molecular

0.0025
0.005

0.007S

con M Nb', Ta* Fannula-.

Formule.

LivaaTa, Dy, O,

23589

236 SROY
2372830

237 9309

Densidad teanca
7457
7 4798

T.S50LR



Reculrades

Mecanismo 22

dLI"*ATT o2 3 L

Fornula

Li, N, (1,0,

x Peso maolecular Densidad teotien
o 117 83 1627
0.0025 138 7640 46882
0.005 139 6811 4 63833
0 007s 150) Sux2 4.7131
0.0¢ 151 5183 47418

Mecanismo #2.
QLM e 3N 22V con M- NbUY, Ta'
Fornula

LiL o Nb, NG, O,

X Peso molecular Densidad tedrica
o 147.84 4027
0.0025 148 6261 46515
0.00% 149.4062 4.6759
0.0075  150.1864 47003
0.01 150 9665 4.7247

con M NbU, Ta'

1)

i

U



Resuliadoy

Mecanismo 43,
SLITS2M™ e S Dy*" 2V con A1 NbY Tat.
Formula:

Li o Ta, 2 Dy, O,

X Peso molecular Densedad tearica
o 2IS KV 7357
00025 2369297 74006
0.005 237.9695 7.5235
0.0075 2390092 75501
001 240 0490 7 8502

Mecanismo #3.
SLite2M' o> S Nd™ +2V con M= Nb*™; Ta*.
Formula:

Li, W Ta, 12N O,

Peso molecular Densidad tedrica

X
o 235.89 7457
0.0025 236.7015 74834
0.005 237.5130 7.5091
0.0075 2383245 7.5347
oot 239.i360 7.5604



Resuitadas

Mccanixmo #3.

SLIT2M™ <> 5 Nd" +2V con M~ Nb**; Ta* .

Fornmula

LiLwNb, NdWO,

X Peso molecutar Densidad teorica
o 147 .84 4027
00025 1490977 460602
0.005 1503494 4 70541
00075 1516011 4 74461
001 1528528 37837

Necanismo #3.
SLi+2M™ <> S Dy +2V  con M- Nb*; T
Formula:

LicWND, Dy, O,

x Peso molecular . Densidad tedrica
o 147.83 A 027
00025 130 3208 46730
0.005 150 8069 47187
0.0075 ES2.2868 4.7660
om 153.7668 48123
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Revulradn

LiT+a4M® ¢ 7 Dy

Mecansmo 44,

Fonmuala

cun M e NB* Tt

Liy W Ta,0 0.0,

Peso motecular

0.0025%
0.005
0.0075

0.01

Li*+aM® o 7 Ng™

235 89

236 9069
237.923%
23B.9407

2399576

Densidad teonca

1487
T ARG
7.5221
7.553

7.5863

Mecanismo 43,

Foamala,

con M2 NBY™, Ta®.

LivxTa, N, O,

x Peso molecular
o 23589
0.0025 236 6587
0.005 2372837
0.0075 2379520

0.01

238.6794

Densidad tedrica
7.457
74798
7.501K
7.5239

75459



e

Mccanismo 74,

Li*+4M™ o> 7 Nd™ con M- Nb™Ta™

Fonnula
Liy Nb, (N O, :
x Peso motecular Densidad 1o f
0 147 8 FRET] ¥
00025 1493727 16748
0005 1508083 472259 :[
60075 1524241 17703 ;
0.01 153 9490 AR180 ;

Meccanismeo .4
Lit+$MY e 7 Iy' con M- NbU, Ta"
Farmula

Li, (Nby, . Dy, O,

x Peso maolecntar  Densidad teorica
[ 147.84 4627
0.0025 1497413 3,056
0.008 1516416 4.74%5
0.067s 153 5190 4.%052
o0l 1554361 4. 8636 :
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Resulraden

En fas sigusentes figuras se presenta fa variacion de la p con la composicion X para cada uno de los

mecanismos propuestos ¥ numcrades como en la figura 7. y s comparan con los valores de p chcontradas

experimentabinente

P

({,‘,/CIII:S

@) [©)] @

4.7

¢ = valores exps.

@ Lij_xNbj_axDy 703
464+ @ l_i,_stb,_2x0y5x03

@ Lig-qubl-x D)SXO.’»
® Li, x Nb_x Dyoyx0;

cor X

462 + + . f
00025 2005 0007s

Grafica #5
@ % Valores de densidad experimental pars fos compugstos de Lis soluciones solidas de Dy con LINDO, vo-

mol de Dy
de formacion de

Las rectas corresponden a fa denvidad teonica calcutada pars oy e,

solucioncs salidas de LINDOY, vy ol de Dy



Rereliados

p@’ ®

(g/cny

¢=:valores experimentales

7514
@
7.494
1 D L x104xD057x03
747 % ® Ui, 5xT09,2xr5x0s

@ Lijgxf0 ¢ DysxCs
@ Ly xTa, ¢ Byox03

745 . o gy
0 0025 0.05 0.0075 0.0 X

Grafica #6

= Valores de densidad expenmental para 125 compuestos de las soluciones sohkdas de Dy con

L1Ta0, vs x-mol de Dy

Las rectas corresponden a 1o densidad tednca calculada para 105 mecanismas prapucstos de

formacitn de soluciones sdlidas de LITa0, vs x-mo! due Dy



Resultados

pg ® /0 ©

(g/cnn

4.7 +
¢=densidad experim.

c @

4.€8 1

9

4.66-
® Lij_x ND, 44Nd,, O
® LigxND|.axNdsx O3
84 @ LijqxNb,_xNds4 O,
© Li,. xNb ,_xNd o5 O
4 62 } 4 : . § -
0.0025 0.005 00075 aol X
Grafica #7

@ = Valores de densidad expenmental para los compuestos de 1as solumones sohdas de Nd con
LiNDO, vs x-mol de Nd

las rectas corresponden & la densidad tednca calculada para 105 MeCanismas propuestos de

formacién de soluciones solidas de LiNbQ, vs x-moi de Nd
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Revnlradin

a/cmr .
(erem @1 l|.x105-4de7x O_:,
@ Li sxTa,_oxNd 5 x O3 o

@ Liaxta;-xNd3x Oy

1o | @ LiixTa, xNdz x O

¢=densidad experimental

749

747

a5 e -t ; >
00025 Qcos Q0075 c.ol X
Grafica #8
@ = Valores de densitad vaperanental para los compuestas de las soluciones soldas de Dy con

LINDBO, vs x-mol de Dy
las rectas cor:esponden I la densidad tednca calculada para los Mmecanismos propuestos de

formacion de soluciones séhdas de LINbO, vs x-mol de Dy
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Discwnibn

De las g
densidad sc

una congruencia entre los datos experimentales y los calculados para Ia

ficas $.6.7 3 K oc obaery

n ! mecanisimo

"+ T > 2 I

T Tat es 2 NgT

Li*+ Nb™ es 2"

L+ Ta¥ <> 2 Na©
en el no hay varacon cn el numero total de cationes
Discusion

1 Sc obuivicron y caracter

aran cuatro senes de soluciones sahidas Jde LiNvO |y l.ira()J con dos cauones

hu¢spedes distintos de DEITas rars, estas sones <o lovalizan on una linea edequiomiétrica LiNbO,--REO,

§ LaTa0, --RE O, e - Ndy Dy en el diagrima d¢ Lases lernatio. Come cra de experarse, el intenvato de

solubilidad obtenide paca Lis solucones sohidas trabaadas o loutado, 6o se esphui va que os radios

de los cationes IR 4 Na' ey manor que el madio 1étueo de ef LT NbY v Ta' (radies 10nsos efeddn os

L =0 74, NbY =064, Ta' 0ad, ' o008 v NdY 00xTref 20, 21

2 Como s¢ hacntin antenntments ¢l o que ocnpan bos catones Gue e missdueen on una red cnstainag

(como ba el 1a a0, TN es iy nmjpsortante para by comprenson dz sas g sredades Al establecer un

MECANSMO de Feascion Indiectamente < pusden conoer catos atios L mediainn de una propredad fisica

coma la densidad vgue se nude de una forma sencilag, fale o Jutcrnunar anducctimiznte ose

mecanismo Por Sato razen se determin don Lis donnidadss expeniiciialos pars cads uho &< bos conpusstos

que forman las serics ds soludtones silid o

I REY con

3. Se propuso el fucoarusnee 40 foracten e Lis solusienes solhidas 17 oK <

Tar

A RE™oNd™ DY L e so corraborn camparando bos salorss dd densidad ebicingdos esperimentatments y

los correspondientes s atores do densidad catiutados a partic e L formala de el compacesto obtenida swepin ¢l

ecanisma ¢l mocamisma

4. En un fututa se contipuita con Liomadiven d: as propradades fiseds de 1os compuestos, como

S0on de Fos vompurstos situdos

propucdades cleatngas v Ophcas, poarns un désarrolla posterior da s e

fucea de L linc.s cstequiometties mardada on ¢! ding detis @ un

wa e fasss feonano, 1o que da cabnda

estudio de propredadss fisicoquinmens, que. e 852 bien Jetenmin o st snaporte pazse Loy esciasan

compte

estudios cnstaloquinucos. s de diagram s do L
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Crarfurivaes

El corrunicnto encantrado de fov miamos de dittaccidn en los espectros de Las soluctones solidas hacia

HEUIO O, con Tespocta 3 L posidn que manbicnen los manimos de el LiTa0y y el LiNbO,, nos

menor
indica que hay un asitncnto en el sulimen de fa celda unetana hexagonal de LaTad), s el LN,

el ancao 2w preseiita La tablas de (Ranientos termicos de 10s compuestos obtenidos

cs.

Coaclusi
Ke cnconttaron los antonados de sotubibidad para Ls soluoiones solidas furmadas con el LiTa0, y LINDO,

con Nd; O, v Dy 0,
a uno de los compucstos que forman las scrics de

Se determinaton tos paramctios de red a0y © p

solucioncs <olidas y sus densidades
10ncs sobrdas

2 formacsOn de estas sol

Sc propusa nn mecantsimo de 1easCion par
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Rmcess § Bsprotsies de difvas oo

u sws tabla

Ancxa t
Los patrunes de difrac
no se presentan sobre

L1 AN, (N3O,

oS
0075

o1

cspectro de

LiNbO,

LigsuesND a3 N, 0,05
Lin e Nb LNl ,0,
Lis s Nb o Nl 02O,

Lty N W Ndo oy O

da maime (como en fa
Espectros de difraccion de taya

N de L figuei ALl

espectin de

1aNBO,

iy e N N0,
Lt = Nb N, O,
Ly easaNb g Ny 0O,

LicsNb N, O,

Valores de d, 28.cte.

taubla A-E)

wabla A-E2

tabla AE-3

tabal A-E4

c100 3 Las $oluc iones ~olidas s¢ agrupan por serie, pars mayor < larsdacd ks valores de o
WEE TS e GUE NE TEPOTTan on Las tablas sefatadas

Numero torden de arriba hacia abajo)
1 (unta negra)

2 (rnta verde)y

no diaponible

3 {tintn azul)

4 (tinta parpura)



Anean d Qver,

12:62:248

wrr g5-Mny-1597

DIFPFAC / AT —- PRINTDIF V1.0
Dump ©Ff f1le: C:\USERDATA\YLIBN.DIP (05-May-1%37 312:02:1&)
YLIBY LINEO3I SOLD {29-Jan-1997 19:42:48)

Sanpla aama 3
DSMBAS - Frogran:rbinalTIN.DQL

wavelengrth 1: 1.9%40%4
Waveiaugth 2: 1.%4439

Range # 1

Faw data meagured rrom 2 chota « 2

stop nldze : Q.046 Time/atep : 3.1
1.241 Taroshold 2.3

Pauk sricdthe

~N-

WNHOBINOUI A WA
a
@
h
v
W
'
Ll

i.87490

53.267 1.7183
56,147 i.&lca

1 57.007 1.6141
2 61.037 1.5155
1 62.416 1.48%0
i 6R.576 1.3673
x4 7T:.Z45 1.3228
15 73.557 1.2865
16 76.G77 1.2301
17 78.52C 1.2372
1.207%

1

19 81.602 1 764

20 82.800 1.1618

z2 85,511 1.1241

22 88.4a48 1.1005

23 92.082 i.67%1

24 893.957 X.0536

25 99.1580 i.C1lé

26 §9.919 1.0061 ?
27 103.513 0.5a08 &
28  iG4.702 0.9?229 71
23 105.763 0.86560 2

tormetro de rayos - X SIEMENS

CRpOrIneniimente con BN ot
D5000) de o (d: 1ar) y de 20 gara Cada MariMo de difr; O do el espoectro de rayos-

X de LINDO, (0nta neogra), CPS - intensidad integral de os maximos de difiacenn y % es la
intensidad relativa Tarmbien se reportan las condiziones en lis cuales se llevo a cabo el barndo

it

Tabla A-EE1 Valores (obton.a




Nacens | (haper

s do dobews s atom g s toblan)

DIFFRAC / AT == PRINTDIF V.0 *** 05-May-1997 12:085:24

Sutep of flla:z C:\USERDATA\YNNBZSL,.DIP (05
samplo name : YNND2H LINDHDZSES (O1=Nroavel”
DS54RS — PYPrograw:HARTIN.DQL

Wavolangth 1.5%5080
wavelength 2@ 1.54430

Rangu # 1
Fais data meaaured fraom 2 thetn = Tt 115.000
Stap ulza 2 2.010 Tima/aTep
Feak wiaths: o.37¢ Thnzesuhezld
—MN- 2 thetd ——-Jde—= ——aCpr-—-
1 23.638 3.7512 69z.21
2 32.700 2.7164 215.21
3 34.795 2.5762 121-72
1 15.978 2.3083 49.34
5 40.061 2,2489 .88
6 42.539 2.1235 134.74
7 48.499 1.8755 190.00
a $53.227 1.719% T34.82
Q 5G.087 i.5384 133.27
10 87.602 i.6143 33.82
11 61.072 1.516]) 15292
iz 62.390 1.4872 52.64
13 6HB.533 1.2081 203.74
14 71.219% 1.3230 16.26
15 73.462 1.2680 i19.%23
16 76.0SG 1.2503
17 78.4%7 1.2281
18 79 .2I36 1.2081 714
19 61.760 1.177& 4.72
20 B2.7861 1.1653 4.50
21 63.70% 1.1345 1.76
22 86.440 1.1248 .02
22 €8.7382 1.1011 .22
24 92.037 1.07035 Z.4
25 93.4G23 1.0617 2.63
26 93.953 1.0527 3.76
27 8I.L865 1.G125 .62
8 99.321 1.0069 2.43
29 103.288 f1.2616 . 2.1¢0
3G 134 .568 T.573% 18.96 2.74

Tabla A-E2 Valores {ohtenmidos expoenimoentalfoents coa un dibactometro de rayos-X SIEMENS
D5000) de d (distancia nterplanar) y de 24 para cada maxmo de ditraccidn de el espectro de rayos-

X de 1. Nb G N0, (hinta verde ), GRS ral de los maximos de diiaccion y %
es la intens:dad relativa Tamben se ceportan tas congioiones on las cuasles sa llevo a cabo el
barndo
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Rocses § (Fapestron de dobractioon

~ PRINTDIF V1.0 A%s 03 -May-1997 12:5%%:40
Duwmp of file: C:\USERDATA\YNBHLD?S_DLIF
sampla nare @ YNONI7S LITANDEDIDHE LLow
DSMEAS ~ FProgTanm:MAKTIN.DOL

1.510%%

wavilangth i:
wavelengtn I: 1.54439

DIFPFRAC / AT —
[0S -May-1097 12

G6)
(2I-D0e-199%0 00.12 14

Range » 1
‘ Raw data nmessured fron I theta - 123.000
Jten Alze : c.049 Tima/step @ 2.0
Peak wiaoth: 1.330 Threwshold =
P J7T, upupp, |

-N- 2 theta —~-d---
b3 23.702  3.71%00 20€0.15 100.00
: 2 1a8.00
3 12,91
B 4 2.09
: 5 A
8 5
: 7 20
B 8 12,
) .
10 .
11 61,116 1.5151 1.
12 62.39% 1.3571 2.
13 668.551 1.Ju7M 2.
14 72.211 1.323Q 3.
1s 73.482 L1.z877 3.
16 76.076 1.250% <.
17 76.474 1.2174 3.
! PY:} ?5.282 1.2074 <.
19 81.600 1.17ub 1.
20 #2.793  1.1649 L
21 86.4%2 1.1247 a3
| 22 88.807 1.1809 1.27
23 9z.0a48 1.0704 a.04
22 03,945 J.0%23 3.0
23 99.108 1.0122 1.
26 29,960 1.0063 1.
27 101.433 0.4912 2.
28 104.64% .973n 2
29 1:0.510 o©.23174 Q.7
20 113,186 0.9222 2.2
31 125.323 0.9117 1.76
2 116.A28 0.90g1 u. o3
23 118.307 0.8367 2

Tabla A-E3. Valores (obtemidos expenmentalments con un difractdmetro de rayos-X SIEMENS

D5000) de d (dlsmncm vnterp"mar) y de 20 para cida maxino da difraceidn de el espectio de luyo‘;-
L (00t purpurs) CRS: intensidad ntegrol de los maximos de difraccion y 2

X de L.y ey ND ) NuL,
es ta intenwdad re d!!vﬂ Tamb wn se reportan las condricones en las cudles se llevo a cabo el

barndo
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Aoracs | (Bupetras de diFrarsiion o 1wt 1abilad

DIFFRAC / AT ~-

Dumpr of file:

Samploe nama
P roaram s MARTIN T

PRINTDIF V1.0
CrVURERNATALYNUND IS.DIY (Q5-May-1997
3 a

: YMNRINN{ YL

LIN

DSHEBAS -
Wavalangth i 1.540%6
H 1.043430

wavedengrit 2

.. 12:58:20

04-May-1997

LENTSG (1-Drc- 39645

kanga » 1
RaAw Aata meisured 24ooim 2 Lhota = 2.000 ta
Step SE1Te o Q.40 Tiwmefecep ¢ 5.0
Peak wildth: 1.062 Threohold 2 2.3
- T TtheTd —--d-—-—
1 231.710  3.7495%
2 12.693 2.7368
3 33,80 2.5%75y 173
< 2. 21.0%5
Z 47 .54
& 5G. 30
7 67,12 1
o 1886, 34 3
4 ac 1
10 32
11 b2 10
12 52 a
i3 17 2
14 R 7
15 a2 %
16 15 2
17 o ry
in s "
i9 1 2
2 & 3
22 1 2.6
22 pSs 3.33
23 peR TN 1. 09
24 i1l.0n 1.79
<5 20015 3,28
6 2103 1.01
27 26H. 2 J.23
e 15.62 .63
29 15.79
30 8.121
31 110255 n.Ka
FTOn LN @I Stumelo Jo riyos X SIEFIENS

Tabla A-E4 Valores (OLtenic

frapenment.i

D5000) de o {atansag nfersianas, y Gu PO pora €ds masino de daraceion de el espectea de rayos-

K de Li,oNb NG O, (infi matada), CPRBE mnlensdad segral 0o 108 taamos do difraccion y % es

ta intensidad relativa

Tambien ¢ reponan s cond:Sanes ©n s cualos se fievo a cabo el barndo.
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2-Theta ~ Scale
T

33

T i T

INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES. 0B-Apr-1997 17:28
T T

T T

T

23413 .

L/M\M% IH \ \ L ‘

A Dol Loy
R ;l } R T B
8\ Y \ JVEN W WS U TR Y FETIY PR "
e T T T T 1l T ki T T T —‘
19 20 30 40 50 ) 7 80 o
AORLIBNFRE ELIFLINEDY 5040 00T

2.0, 23004, ML 1 84S T

. Faeen
AT TR CTD Ramad

Anexo 1.

Fig, A-El.

Espectro de difraccidn de la serie de

soluciones s6lidas de Lm\o} con Kdy0q

Ver tambidn las tablas A-E}, A-E2, A-E}
y A-E4,



ATl e A e i

Daeso | (Fuprctrus de dileorridn y

Anero |

Espectras de difraccion de rayos-X de Ia figurn A-E2.

LioxTa, Dy .0,

espectro de

LiTaO,

Ligen T3 1Dy o O
LigeaTa i DYe06.0,
Licwn s Ta 0 P2¥0annOy

LireTa e Dyq0:0,

espectio de

LiTaO,

Liomny T8 ey Dyg

LigeTa wil?y .0,

LigesTa ns Dy,

el

Lo TawDyea:(3,

Valoses de d. 00, ctc
tabla A-L6
tabla A-E7
tabla AE-B
tabla A-E9

Tabla -EI0

Numera (orden de arriba hacia abajo)
! {tnta negra)

2 (unta verde)

3 (inta azul)

3 (tinta porpura)

S (tinta morada)
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oo de dilrae

DIFFRAC / AT —- VKINTDIF VI.Q =% 0O'-—14ny—-1997 131:01: 38

Dump ©f filess C:\USPERODATA\YLI.UIF (Th-Muy-—1797 rzil1:44)
Bample namo : YYD 1L CAL LOW LA Ut - 1020 U 6150)

DOLIMBEAS - Prograai: iarislen.
wWavelangth 23 1.54C0y
Wavelaongry 2t 1.51480

Range »

How data wosnured fi1om 2 thots - iy 2ID.000

Lyl

Stop unizo 0.010 Titresfategs 4.0
fFank widch:z o.n2z ThTenholda 1.4
=N~ 2 tawha ——-dee= —c aCpte o st -
3 3 1779,%% 100,00
2 bl 30,1
2 2 19.49
4 G 3.63%
5 1 2.02
3 2 H.68
7 7 14,56
a 1 12.91
29 E} [T
10 TS50 4.1u8
11 135 7.00
12 a6 s 4.0
13 [ 3.12
14 156 2.25
1= /87 1.9€
16 475 2.85

17 175 o 3.

z RE% S 2

14 716 ) 1.

20 el 3 2.

L7 n &L

e 7 2.

on H 1.

OO 2 1.

cus = -

Pk ’ 1.

3 1.

5 1.

o 1.

o z.

a

1

1

1

0

N S N S R N T K R RWE

Ciadis

W W NNNNNNDRN
QUSWNHORONARLWN K

Tabla A'E6 Valores (cbtenton o Thte con LA @fiatLinetro de rayos-X SIEMENS
DS5000) ge d {(distancia interplanar) y the 20 pars Cisda mavins doe gilroccdn de of espectro de rayos-
X de LiTar, (tnta negra), CPS= intensdad vitegial de 05 maximas de didracadn y % es la
intensidad refatva Tambien o ropartan Jan condiciones en las cudles 5o fevé a cabo el barndo.




Dmeso { Brperteen de dibraceion 5 sy 1ablan)

DIFFRAC / AT -~ ZRINTDIFP V1.0 *** OS-May-1997 13:023:00

Dutap of file: C:\USERRDATALYTADYZ2L.DIF {(05-May-1997 12
Sanmple name 3 YTADYZS5 LITADYQURGKE (12-Nowe-199%5 06:21:

:1
24
DS5MRERAS - Program:MAKTIN.DQL

2:24)
}

waveolangth 13 1.54056
Wavelength 23 2.54239

Range %
Raw data mcaguread from 2 theta = 2.000 to  110.06d
Stop =1za 0.020 Time/step 8.0
Peak width: Q. 2322 Thraosheld = 2.1
-B- 2 theta ~-~=d--- O —— ———d———
b o 2 3.74i6 1496.34 100.00
<z 2.7250 E20.00 21.43
a 2.58739 24.02
4 £.2941 6. 325
s 2.2455 3.39
& 2.1215 13.67
7 1.8713 18.12
8 1.7:2 23.%7
b 1.63714 13.29
19 1.6057 89.30
11 l.9%140Q 11.93
1z 1.4867 5.52
i3 1.3626 4.7%
24 1.31S9 4.22
15 1.2877 2.65
16 1.2477 .77
17 1.2176 4.23
18 1.2045% 4.890
s r.2728 Z-.%5
20 2.164C s.19
21 1.31475 1.08
22 21.1228 3.4
23 1.1008 1.43
24 1.0666 1.15
2% 1.0610 1.33
26 1.0482 2.67
r-¥4 1.0122 1.81
28 100.126 1.0046 2.20
29 103.487 0.9809 2.39
a0 194.630 ©.92732 1.68
31 106.60% Q.9607 1.50

Tabla A-E7. Valares (oblemdos expenmuentairuente con un diiactometro de raycs-X SIEMENS
DS00Q) de d (chstancus interplanar) y de 20 para cada marnimo de diftaccion de el espectro de rayos-
X 8 Liy s Lt sal 230 0O, (GNta verde), CPS= intensidad mtegial de 105 maximos de ditraccion y %
es la intensidad relativa Tambien se repartan las condicranes on las cuales se llevo a cabo cl
barrido
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DIFFRAC / AT —= PRIRTDIF V2.C ¢=*¢ 05-Mry~1997 13:03:16

G.DIF (OH=M0y-2997 12:22

58}
Samplo nama : YPUYTS LUPADYDSESIOW (16-Nov-196% 0G:33:14d)

Dump af flle: C:\UREROATANY

Y

DSMEAS - Program:MARTIN.DCL
wWavelength 1= 1-5405%6
travelangrh 2X: 1.%54139
Rango #
Raw data ywmasured from 2 theta < Z.000 2o 110.200
8tep size Q.02 Tinme/ntep B.0C
Poak wadch: 0.312 Thrashclad 2.4
-N= 2 thata —=~=d——- ~==CpSeme m—=f-——-
1 23.787 3.7376 84a3.006 1a0.00
2 Az.ap2 2.7216 307.61
3 l4.842 2.5728 185.71 0
4 39.306 2.2903 33.27 3.4
5 40.15€ 2.2459 21.31) 2.%)
< 42.596 2.1207 96 11.492
7 $8.632 l.870€¢ 116. 13.79
] 53.459 1.7124 155. 18.43
a9 56.0986 1.83H) 51.66 1&. 886
20 57.380 1.6D3% k) 6.62
11 61.155 1.5142 73.31 B
iz 62.3&1 1.3873 47 .02 5
13 58.376 1.3€2 as.77 3
14 71.733 1.3147 Q2583 3
15 73.421 1.286860 19.285 2
16 76.222 1.2300 2%.45 2z
17 78. 13129 l.2:igg °cR_31 3
18 79.507 1.2045 30.a8 3
19 87.24% 1-12713 ie.a7 2
20 82.799 1.1548 2012 2
21 B5.567 1.123s 74,22 ?
22 80.733 1.1016 12.27 1
23 92.470 1.06E6 0. 12 2
24 33.027 1.0617 V.46 1
25 %4.61Q 1.04€0 17.4%3 2
26 98.997 1.0130 12.73 1
27 100.0GC 1.Q0G5% 13.17 2
28 1031.365 v.%8ia8 18.22 2.
z9 104.504 0.27432 13.490 2

Tabla A-EB Valores (obtendos rpenmentalmente con un difractdmetro de rayos-X SIEMENS
DS000) de d (distancia interplanar) y doe 20 paea o maomo de difracoidn de el espectro de rayos-
X de la. ., 1a... 025,00 (nta azul), CPST Menwdadintegral de los Mmaymos de difraccidn y % es 1a
intensidad retatva Tambien se reportan tas condicones en as cuates se lievs a cabo el barmdo




Burea | spectron de difraceido g sus tobled

—- PRINIDIF V1.0 *#* O5-May-1937 13:03:30
Duwp of file: C:\USERDATANYTADY7S5.DIF (OS-MAy~-1997 12:14:00)
Saapla name ¢ YTADY?5 LITADYO7SEMSLOW (13-Nov-1996 D6:33:124)
DSMEAS - Frogranw:MARTIN.DQL

1.54056

Wavolaength 1:
Wavalength 2 1.54439

DIPFRAC / AT

Range £ 1

Raw data mcasurua from 2 thata = 2.000 10 1310.000

gtep aize : D.020 Tim=/atep z s8.0

Peak widths o. 322 Tnraanold i 2.4

-1 2 thora ——-d--— R ] £ i

1 WI.788 3.7415 31108.33 100.00

2 32.868 z2.7227 319.20 2.1

3 34.779 2.%773 18%.21 16.71

4 39.292 2.2911 34.135 3.10

S 40.0?8 2.2479 22.80 2.56

B 42.340 2.1z3¢ 8B.67 a.060

7 48.557 1.8734 137.14 12,37

o 53.420 21.7137 134,04 13.90

9 56.026 1.6£600 41.25 7-33

10 37.2379 1.6245 55.22 4.9

11 63 .088 13357 a2.79 5.85

12 62.281 1.4895 A40.13 1.62

13 s8.84 1.3627 27.55 2.43

14 71.725 1.3138 23.4% 2.12

15 73.33% 1.28929 15.2323 1.138

16 76.14% 2.24921 25.13 Z.36

17 76.3213 1.2197 21.84 1.97

18 ?8.47Q0 1.28050 30.39 2.73

19 82.2i8 .31719% 23.09 1.38

20 82.694 1.2660 16.467 .20

21 86.475 T.124> 20.0a 1.62

22 B8.612 1.1028 12.21% 1.10

23 82.420 1.0670 17.78 1.60

24 94.626 0475 15,78 2.42

25 g98.a52 1.0290i .95 .90

26 99.980 1.0057 13.80 1.25

27 3103.225 0.9827 12.33 1.11

28 104.3053 ©.9755 10.23 0.92

0.96Q1 7.66 0.569

25 106.694
Tabla A-ES. Valores (obtenidos experimentaimente con un difractometro de rayos-X SIEMENS
D5000) de d (distancia interplanar) y de 2 para cada maximo de difraccion de el espectro de rayos-
X de Ligg:sTB DYoo, O (tinta parpura), CPS= intensidad integrat de los maxinos de difraccidn y %

ea 2 intensidad relativa. Tambien se reportan as condicionaes en las cuales so llevo a cabo o

barrido.
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Buerod (Fapertrin de dibraccitn y sy teblow)

LY. ®% man 1 1714 Az PP E PR LN
DIFFRAC / AT -~ PRINTDIF V1.0 A+na OS-May—1997 13:G3:=48

Dump ©f€ fils: C:\URBRKRDATA\YLYTOY1IS.DIF {AS-Mny-1997 12:15308)
Samplo nama 3 YLTDY1& LITADYOL1RSLOW (O8-Doc-—-1076 DR824 )
D5M. 8 = ProgramiMARTIN, DQL

wWavolength 1: 1.354056
wavolongtn 2: 1.54439

Ranga @ 1
Baw data masaunsred from 2 thotra - 2.000 to 12C.CQ0
Stop eiza 3 0.040 Time/stop : 20.0
Poak width: o.540 Threcbold : 2.8
- - —
1 3.738%
2 2.7233
3 2.3753
4 2-290a
5 Z2-2451
& 2.1221
7 1.8733
a 2.7120
9 1.6393
10 32.6046
2 1-5160
12 1.4895
13 1-.3623
14 1.314% 3.14
15 1.2900 1.87
16 21.2391 2.81
17 :.2193 z.76
1a 1.2051 3.93
19 117123 1.62
20 1-1661 2.18
21 1.1463 o.83
22 1.124a0 Z.37
23 1.1029 i6.28 .20
2e 1.0668 1u.26 2.60
25 2.0625 14.@a2 1.01
26 1.03879 32.2% 2.19
27 1.0141 18.30 1.24
28 1.0055 23.27 .58
29 c.9025 3.27 1.58a
30 ©.9752 172.79 2.21
33 ©.9600 14.231 o.a97
32 0.9369 12.92 0.88
33 0.9210 25.%0 1.73
as ©.9088 2a.6a 1.93
as 0.6997 13.66 D.93
3s ©.08976 I3.89 2.30

Tabta A-E10. Valores (obtenidos experimentalmente con un difractdmetro de rayas-X SIEMENS

D5000) de d (distancia interptanar) y de 20 para cada maximo de difraccion de el espectro de rayos-

X de LignTa oDy, .0, (tinta marada), CPS= intensidad integra! de los maximos de difraccion y % ¢s

la intensidad relativa Tambien se reportan las condiciones en 1as cuales se llavd a cabo el barrido.
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2-Theta - Scale INSTITUTO DE IHVESTIGACIOMES EN MATERIALES. 08-Apr-1997 17:38
T T T T 1 T T T T T T

18385 .25

Cps

|
F ‘-l lLJh h Lo M o .“‘j

Fig. A-E2
Espectros de difraccién de rayos-X de las
soluciones sélidas de LiTa0ycon Dy,0y-

Ver tarbieft las Tablas A-E6, A-E7, A-E8,
A-E9 v A-FIN




Nueao | (Espertros de dilracesba § so rable)

Aneciol
Espectros de difraccion de rayos-X de 1 figura A-E3

LicaNb, Dy, O,

X espectio de Nymera (orden de armiba hacia abajo)
o LiNbO, 1 (tinta negra)
0025 Ly s s Nb Dy wn Oy 2 (tinta verdey
0058 Ly ey N 4, Dy, O, 3 (tinta azuly
0075 Litg s NB 3 D34 5,00, 4 (unta parpara)
ot Li, wNb Dy, 0, 5 (tinta morada)
espectro de Vatores de d, 20,cte.

LiNbLO, tabla A-E1

Lia wiNB s [y 0 an Oy tabla A-Li1§

LiywiNb s 12¥4,,0, tabla A-E12

Lia w3 ND 3 D¥a 000 tabla A-E13

LiaeNb oDy 0,0, tabla A-E14

s




de difsaecitn

DIFFRAC / Al == PRINTDIF V1.Q *°4 O5-May-1997 13:05:60
Durep o©of fila: C:\USERDATA\YNODLY 1997 12:16:36)
Ssuple name @ NUDIDS LINBDY (CY-Cacr=1996 00:22:482)
DSMBAS - Prograwm:MARTIN. DL
Wavolongth 131 2,%54006
wWavolength «: 1.534a9
Range o 1
Rav data moasurod from 2 theta - 2.000 e 120.0U0
Stop miza a.04a0 Timo/ztap B.c
Poak wietl? 0.5445 Threahold 2.8
~%¥- 2 thets - -
1 23_.744 3 .
= 2.787 2 o. -
3 3.
4 . .
s - 1516
& . 12 .64
7 118, 1v.71
& Jus. 53.01
9 rvc. 23,45
10 . 1.0
11 31, 12.64
12 Ta., 13.77
13 6L, B.sQ
1a ar. S.10
15 G2, [TTY
18 a0, o562
12 47, 6.5
18 39. 5.5
19 6. 5.39
20 23 . J.01
21 13. 1.¢2
2z 49, C.
¢ 13.54 2.
24 -070 15,01 c.
2% OBl 2.6 3,
25 L0531 33.91 qa.
27 .12 21.63 2.
z8 I5.672 I
23 40.12 6.
30 17.47 2.
31 16,47 2.
32 11.71 2.
3 17.623 by
34 £6.77 6.
as 10.98 1.
TS KR 2.

Tabla A-E1T Valores (abtenidos expetimentatmeg

nte Con un difrastdmetro @e rayos-X SIEMENS

DS000) de @ (distancia interplanar) y de 200 para Shda maxima de difiacain de el espectro de rayos-

Xde Li, . Nb . Dy, .0 (Untsve

es 1a intensidad relativa Tambien se repontan las

barrido

Tedadantegral ¢f los masumos de difraccién y %
CONGLIONES 2N a5 cuales se llevo a cabo el
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DIFFRAC / AT -~ PRINCUTIY V1.0 =~~~
DuInp of fila: C:\USKRLATA\YLMDD.D
Sample name @ YLNDS LINRDY4YRS (30
DSMEAN = Progran:MARTIN,. DQILL

wavalungth 1z

1.4%3060
viavelength 23

1.544130

Hanga # 2

Raw data meaasurod f(roo &
Btoep siza 10
Peak widthis o.3%a

theun *
Time/otep 3
CHrashnla

|
-4
i

———Cpne= -

1 - Tn3.32
2 Az2.717 4L .27
3 3L, THT L izd.n01
q 3d.%90C 2. H.o
5 40.047 . ©2.27
g 42.92% 2. 61.4°7
? 48.490 1. L16.50
o S53.220 1. v2.82
o a4.745 1. 2.0

10 Su.051 2. fAT.55

11 57.021 1. 24.44a

12 Gl.U3q 1. ns.%9

13 62.343 1. 120.00

14 68 . 532 1. 4Q.1311

13 71.231 13- ZA.49

16 73.404 1. 19.2

17 76.024 1. o6

18 ?768.373 1. T

19 79.193 1. 49

20 a1.75% 1. 1

2 869 1.16&0 2o

Z2 2.ibHga t

23 1.12%6 31

4 1.1 L)

eh 2.31020 o

26 1. Q700 1%

27 2.06206 7

28 3 .02930 P&, ¢

29 1.0134 9.0

30 1.0G7 % 1"

31 O.9&25 16

az 0.9744 p
3 105.747 0.99661

Tabla A-E12 Vaiores (obtendos cxpenmentaimente con

OY-May-1997 13:06:14

1F (OL-May-1997 12:51:23x)

~OCt= 1990 O0:39126)

uey 112,000

SO NTT
NOQQsrpAaLS0 "
PN YN ]

Q
]

-
WS e

't-
e
>3

NI
-
K]

QURNPHOVHCLOWUNOLW

un aitrhctoMmatro dee 1ayos-X SIEMENS

de droion g v bland

DS000) de d (distancia interplanar) y de 20 para cada maximo da ditraccion de el espectiro de rayos-

X de Ly, .Nb_. %
intensidad retativa Tamben se reportan las condicions

en 3t cuales se levo a cabo el barndo

O, (inta azul), CPS 7 intensidad integral de los maxmos de difraccion vy % es la
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Aacse L upretros de dibrsea siin o sus tobland

DXFPERAC / AT -— PRINTDIF V1.0 #*= 05-Muay-1997 13:07:18

Dump of fila:r C:\USERDATA\YNBDYT?S5 DIF (0L=May-1997 12:52:56°
Sample nawe ; YNADRY?SH (24-00t-1996 C8:05:53)
DSMEAS - ProgramiMAKCIN. DL

wWavolength 1: 1.54060C
Wavelcngth 2: 1.5443C

Xanga # 1
Raw data meacured from 2 thota = to 968.440
Step sizo @ a.010 Tlina/wtop :
Peak width: 0.4%9 Threoahold :
-N- 2 theta —-—-d—--— ~—-Cpa-—~-
1 23.707 3.75C1 1744.29
2 2.705 2.72360
3 38.79¢0 2.5765
4 38.990 <.,23082
5 40.044 2.2498 11.29
& 42.530 2.1219 1:.61
7 48.489 1.8759 22 0
8 53.237 343.134
9 56G.081 13.97
10 57.003 2.922
1) 61.061 12.46
2 &62.375 10.50
23 58.542 §$.39
x4 72.237 3.16
15 73.434 .78
16 76.036 +.60
*7 78.405 8.84¢
18 72.200 5.01
149 BL.782 2.19
20 B2.714 .06
21 e3.700 1.89
2 B6.400 S5.58
22 8y.27227? 2.44
24 82.C1C 4.48
2L 22.978 3.0
3.z4

26 93.543

z

Tabla A-E13 Valores (obtendos experumentalments: cun un diffactometro de rayos-X SIEMENS
D5000) de d (cistancia interplanar) y de 20 para cada ma-imo de difraccidn de el espectro de rayos-
X A€ Linam;Nb gDy, O, (tnta purpura), CP ST ntensidad integral de ios maximos de difraccion y %
es la intensidad relativa Tombion se reportan s condiciones en las cuileyw se llevd a cabo el
barsido

7%



Neros § Hyprs

DIFFRAC [/ AT —— PRINTDIP V1.0 *=* 05 May-1997 13:08:12
Dump of f1io: C:\USREDATA\YNRDY.DIF {0US5-May=19%7 12:53:54)
Sample name : YNHDY LINRDYISE (23-00t-1096 0A:01:02)
DSMEAS — Program:MARTIN,DOL

wWavalength 1: 1.52060

viavelength @ l.5%43720
Range € 1
Raw data @eature«od 2rom I that 2.000 to 100, C00Q
Step Glza = c.c1 Time st 3 5.0
Poak widun: C.459 2.9
R T othnetda —o-de——
1 A.7527
2 2.71367
3 D.4774
A J.2094
5 2.2505
& 2.1246
7 1.87G5
8 1
o 1
10 1
11 i
12 1
13 1
14 1
15 1
16 1
17 2
1e 1
i9 1
20 1
21 1
22 1
23 1
23 1-
25 1
26 1
2% 1
28 i

Tabla A-£14 Valanrs (Oblermidon ¢rponmentaimente con un ddractdmetro de rayos-X SIEMENS
D5000; e d {(istancia ipterpianiar y de 20 parg cada mawmo de difraccroOn de el espectro de rayos-

X de 1.

Nb LDy L0, (bnta morada), CPRS. inteasidad integel de 10s manmos de difraccion y % es

la intensidad relatva Tambien se reportan las condics

- Las cuales se ey a cobo el barndo

FSTR TESIE #8  pEpes -
SALIR DE LA BIBuU:cLA




2-Theta - Scale INSTITUTO DE INVESTIGACIONES EN MATERIALES. 08-Apr-1997 17:25
T-

m T T T T T T T T T
f
“
<
n
o
N
4
Q
| E
-~ L o e
_‘...r"‘" o SO Y J A _,( J.:
e . i . . N P S RS E R O SRR W i
A , l | , o . -
" i . ] I T
Qs ! [ T
5
T T T T T T T T T T
10 20 33 48 53 50 70 89 <9 100
G YLTBNL A YLIEN LINEOZ S0l o070 3.0, 25004247 WL 1 %4enn, T0 Fagmo
A BT T e GLobEages, O Fage
ANYNBDY LRAH Y1 LINBDYTISS (T da, L 1.5406R0, TC @ Resm)
Anexo 1.
Fig. A-E}

Espectros de difraccién de rayos-X de las
soluciones sblidas de Lir\'bol con Dyzoj.
vease también las tablas A-EL1, A-E12,
A-ELY v A-El4.



Aneso | Fepecteos de difracs vhrn y 1us tabln)

Anexo

Espectros de difraccinn de rayos-X de ta figura A-E4

LiyaTa, (Nd, O,

espectro de

Linc Ta N du 0,

Lok wunn T8 wan  Ntdy 0Oy
Liy e To i Ndao O,
Lig e TR Ny 0O,

LiTa0),

espectro de

Lig T8 WNdy 0O,

Lig g T8 pasNG,, , O,
Ly i T, NU, 0, O,
Liy s T pa Ny O,

LiTao,

vatores de d, 20
tabla A-E1K
tabla At-17
Tabla A-Flo
tabla A-ELS

tabla A-L6

Numeso (orden de arriba hacis abajo)
1 (tinta negra)

2 {rinta verde)

3 (unta arul)

-4 (tinta parpura)

S (Urta morada)

. ete.
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R Y L Ny R L ey

v tabland
DIFFRAC / AT —=— CRINTOIE V1.0 4*~ U -May-1997 13:10:16
Dump ©f tila:

€2 \NUSHEROW,
Sample namas

STANYUR L SN "

-0

{Dfe-Mny-1937 12:5%:12)
T OYUHI®D (2%-&0p-1096h U4s:z7z1any
DSMRAYS ~ Frocrams: AT LN .- DO
Wavaerlength s AN
wWavelnngtt 2: 4820

Hanue & 1
faw data mesasnr e
Srep stzo
Poak widthz

fram Iothara
0.020 Timefuten ot

o A0, QQO

. an Thuenhola s
-—N- thesta - — —ct- -~ -

1 YT ALY

= K o

3 .t

4 7. V.29

S B 4.1%
6 2 11.98
¥ 1 15 .

A 3 70

9 1. 11.
10 3. N
il 1. D .
12 1. 5.
13 1. 3.
14 1. 4.
19 1. 1.
16 1. a.
7 1. o 3.
RX:) 1. U 3.
13 11527 1.
=0 1.1550 2.
21 BG.340 1.12737 .
2 68,731 1.1016 1.
23 92.440 1 .0UELD .54 v
28 93.931%  1.05616 26,07 1.
25 1.030342 £9%.173 Z .
26 1.0 Al 1.43
27 1.00%1 43 1M
26 0.0U16 s 1.a7
29 1 D.uTAD 31 1.3%
32 2 C.BBLG 34 1,47
31 119.5H9%  U.UIGI s 1.G6
27 113.%%C  U.8267 S 1.66
3z 115.880 3.8900a 43 1.6
34 117.6721 ©.9007 29.37% 1.25
35 11B.820  G.8967 60 .39 2

Tabla A-E15 Valores (Dttenidos erponmentalmoente con un difractdmetio de rayos-X SIEMENS
D5000) de d (distancia interplinar) y de 29 para cada masimo do difracoidn de ¢l espectro de rayos-
Xde o la L Md L0 (tunts Purpura),. CPS

es la intensidad retativa

barndo

2 nensidad miegral de los maximos de diffaccidn y %
aMmbien se reportan 1as condciones ¢n as cuales se llevd a cabo el



dr difatsbion g s tablan?

DIFFHAC 7 AT -— FPRINTDIP V1.0 **= O-May—1%:/ 13:12:20

VIF (OH-May=1907 1rin%i40)
'x-.t,o..r (GivMne=1906 10:568:0%)

Dump ©f files x\U‘l)U\.\'P\\Y JITAS
qampxn nAmc o YT kst 241
LMEAS - Pr uqx amIMARTIN. m,m

Waveleogth
wavolnngrn

1.8%40%0
R T

Range ¥ 1
Aaw dntn Neasured t-om

n.ooo

Step aiso : a.040
Prak wirdth: 0. 469 hreehold -
~N- Z thota ——=d-- - N -
1 23,972 E 216y
= 31,114 .
3 36,00 -
k) A, .
5 an. - 4
[ LT . 1n
7 o N PR
n A, . az
@ G565, . a2
ic 7. . 11
11 61 . 230
1% Lir X . 13
12 69, .
14 Ti. .
1 73. .
216 Te L0 .
17 78, .
1a 7o -
1o .
20 . -
<1 . -
22 - -
23 . .
4 . N
=5 - .
26 - . -
27 95, - .
F2d 109, -
29 103, 19. 70
30 102, . 16,68
31 106G . g ] 1z2.02
3z 110, . 11.097
33 112, <. 2 19, 014,
22 116, .27 La4.01
35 117. L6097 14.31
26 11H.37T G846 I7.53

Tabla A-E 16 Valores {ehlemidn, eain
D5000) de d (distanca i nary y 9 T parac Mo de ¢fracciOn de el espectro de rayos-
Xode fa, . la Nd O, (unta azut), CPO- ntonsetad i ral der 10s MAIMos de ddraccidny % es la
ntensidad relatiea Tamnen serepanan tas condosnes en s cuales se tleve a cabo el barndo

mentalnents oot

aztometro de rayos-X SIEMENS




e difeareitin g sut tobled)

DIFFRAC / AT -~ PRINTD1J V1.0 *a» O0S-pMay-1997 17:12:340

Oump of file: C:\USERDATA\YLTAN7S.DIF¥ (05-May-1907 12:56146G)
Sanmple nave 1 LITAND.75KES (21-Scep~19906 17 2
Old file structurae - ccnvarted by EVA V3,

Wavoleongth 1: 1.54G60

Range # 1
Raw dartn maasured from 2 thata = 2.900 to 1C0.090
Step oize : Q.020 Time/atep 5.0
Poak widih: D-760 Threohold @ 3.7
-N-— 2 thotg —-~=-d=--— -—-Cpn e T
1 23.760 3.7418 15072 .62 1Q0.00
z 32.856 2.7237 42.386
3 34.7723 2.%777 27.198
4 39.300 2.2907 5.09
-3 40. 1DG 2.2465 3.34
S 42.535 2.1236 14.35
? 48.564¢ 1.87232 16.71
8 53.444 1.7131 25.79
- 56,024 1.6400 14.313
10 57.383 1.56045 8.81
11 58.220 1.5834 ©.91
12 61.07?7 1.5160C 12.348
1 62.301 1.4891 G.91
14 68.85% 1.36225 5.61
15 71.758 1.3143 4.64
16 ?73.237 2892 2.71
17 76.152 1.249% 4.42
i8 78.321 1.22980 4.26
19 79.481 1.2048 5.92
20 82.220 1.1718 z2.78
23 32.676 1.1662 3.60
22 84.423 1.146% 1.23
23 86.478 1.1244 3.82
24 88.605 1.1029 1.74
25 92.457 1.0667 3.90
25 92.820 1.0626 1.42
27 94.556 1.0477 3.11
28 298.831 1.0143 1.76

Tabla A-E17. Valores (oblenidos experimentalimente con un dfractometro de rayos-X SIEMENS
D5000) de d (distancia snterplanar) y de 260 para cada maximo de difraccion do el espectro de rayos-
X B€ Li_ wo3sTa o33N, O, (tinta verde), CPS= intensidad integral de los maximaos de difraccidbn y %
es la intensidad relativa. Tambien se reportan las condiciones en las cuales s llevé a cabo el
barrido.
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Vavalength 1: 1.5106L0
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z
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2 DLeF230

E] 2

4 T.

5 2.

6 a.

k] 1.

3 1.

9 1.
10 1.

11 1.
1z &2 23N 1.
13 66.8957 1.

13 71.740D 1., ¢
15 73.245% 1. 11
16 ?65.117 1. n
iz Te.253 1. 51
ta 79.4423 1. oA
13 82.232 1. <
20 630 1. =
22 .2443 P b
z2 447 1.
=3 5234 1.
4 343 1.
2% 652 1.
26 o2
27 3
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Anexo 1.

F1g. A-E4,

Espectros de difraccion de rayos-X de la
serie de soluciones sdlidas de L‘n‘a03 con
Pv'dZOJ.

Ver tachién las tablas A-£6, A-E1S, A-E16,
A-E17 y A-ElB.
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Anexo 2

Resultadas de iratannentos térmicas de ba lin

1 LINDOL,-NG,O,

Froporeitn molar T Bempo en dias (apron)  tesultados

L LL0-NB,O- N3O,

0 500 o 2 LiNbO,

AR5 39 K50 2% 1050 1S Lty ND LNl O, solucion sélida
4975 4975 05 toso 2s L, L Nb NG, O, sotucion saluda
49 625 39625 0 7S 1050 45 NG, 5,00, solucion sélida
498 a9 5 [YTA) (B8]

O, ol alida

Reultados de tatamisentos wermicos de b ftnea LiTa0,-Nd, 0O,

Proporeon malar T Oy tiempo en dias Laprox) resaltados comentarion
13,0,-Ta O -NU.y,

2050 0 Q00 2> Latads,

29 88 39 8% 02¢ tosn 10 salucian sohida
46 75 49 78 04 1050 15 olucion solida
40 626 A6 IS B TS 1050 20 solucion wihds
498 40 s 1050 28

solucion sabida

Resultados de tnetamientos termcos Jde a1
Proporcion mokar T O comentarius
O-Nb, Oy,

49 8S a0 XS 02 Tosa 2u LY, aotucion sohda
40735 4uTs 08 1080 28 O, sulucton solnda
49 625 196250 75 1050 48 Lt waND 20, 00 soducion solita
208 308t 1050 67 Toan WNb D 0, wotacion sahida
Resultados de ratanuentos (¢rmives de b linea 14Ta0-Dy .00

Proporcian molar T tempo en dias (aprox)  sesultados comentatios
L8,0,-Ta,0,-Dy 0,

AKS U RS 025 1050 15 Loty o T3 a3, salucion sohida
A9.75: 49 78 05 1050 2s waTa 1y, O solucion walida
29.625 a9¢ 0.78 1050 43 Y TN b UIAN S B solucion solida
495 195 1t 1050 s0 Li WDy, O, solucion sofida
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