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1. Introduccioén

El Oxido de lItrio (Y,03) es uno de los 17 6xidos raros de la Tierra. El Y,0s, puede ser
sintetizado por métodos tales como via sol-gel, reaccion hidrotérmica y combustion 4. La
mayor parte de las propiedades de las particulas deY,O3; dependen de la estructura cristalina
del material y los defectos presentes en el interior del material. Ademas, Valdez y
colaboradores han encontrado que las particulas ceramicas, tales como el 6xido de silicio,
incrementan la resistencia a la tension y la dureza de los materiales metalicos conocidos
como matriz metalica.

En los ultimos afios el Y,O3 ha recibido interés extenso debido a la excelente caracterizacion
guimica y fisica en un amplio campo de aplicaciones cientificas y tecnoldgicas. Las peliculas
delgadas de Y,0O3; poseen una alta estabilidad termodinamica (arriba de 2325°C) y un punto
de fusién alto (2439°C). Asi, el Y03 ha sido usado como barrera de reaccién y
recubrimientos para aislantes térmicos . Las peliculas de Y,03 también muestran excelentes
propiedades electrénicas como son: una transparencia Optica sobre una amplia gama
espectral (0.2-8um), una constante dieléctrica alta (~14-18), un indice de refraccién alto (~2)
y baja absorcién (de UV-cercano a IR)!*®. Estas propiedades hacen de las peliculas de Y,03
un compuesto interesante para dispositivos O6pticos, eléctricos y O6ptico-eléctricos. La
comparacion del radio iénico de Y** con el de los elementos de raras tierras es atractiva para
investigadores que consideran al Y,O3 como un material de tierras raras dopante en

amplificadores 6pticos!*®**!

. Ademas, entre los materiales investigados, el Y,O3; ha sido
considerado como uno de los candidatos promisorios para aislante dieléctrico de dispositivos
CMOS (semiconductores de 6xido metalico) como consecuencia de sus propiedades fisicas
particulares y su alta estabilidad cristalografical®®.

Estructuralmente, el Y,03 es un 6xido de tierras raras tipo C, la cual es una estructura muy

12



estable a mas de 2325°C en el aire***®!. La estabilidad estructural junto con las propiedades
mecanicas, hacen del Y,0O3 un material interesante para otras aplicaciones. Especificamente,
el Y,O3 se ha usado en el desarrollo de ceramicas funcionales para celdas de combustible de
oxido solido™’*® en ingenierfa nuclear’’®, como capa protectora en altas temperaturas y
reforzador cerdmico de metales para materiales de alta resistencia estructural 2%,

En este trabajo se llevd a cabo la sintesis de particulas de é6xido de itrio mediante una
reaccion entre nitrato de itrio con hidréxido de amonio, el producto obtenido es entonces
deshidratado hasta la obtencion de las particulas. La determinacion de la morfologia
microestructural tiene como finalidad conocer su influencia sobre la matriz metalica que
reforzara y predecir el probable mecanismo de reforzamiento, cuya Ultima aplicacion seria el
recubrimiento de aleaciones, tanto para mejorar resistencia mecéanica como para evitar la

degradacion electroquimica de la aleacion a proteger.

13



2. Marco tedrico

Las particulas de Y,O3; pueden ser sintetizadas por métodos tales como via sol-gel,
hidrotérmica y combustion. Estos métodos quimicos pueden dar lugar a la estructura cubica y
hexagonal del Y,03, mientras que, la estructura monoclinica se forma mediante técnicas de
fase de condensacion de gas. La fase cubica del Y,O3 es muy estable en condiciones
ambientales y resiste incluso a altas temperatura debido a su elevada temperatura de fusién,
la cual se encuentra alrededor de 2439°C. La mayor parte de las propiedades de las
nanoparticulas de Y,0O3; dependen de la estructura cristalina del material y los defectos
presentes en el interior de éste. Estas nanoparticulas incrementan la resistencia a la tension
y la dureza de los materiales metélicos utilizados como matriz durante el reforzamiento de

una aleacion.

2.1 Propiedades del Y,0;

Las propiedades quimicas, fisicas, mecanicas y Opticas, en general, del Y,O3 se muestran en

la tabla 1.
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Tabla 1. Tabla de Propiedades de Y,03.

Propiedades Quimicas Propiedades Fisicas

Propiedades Mecanicas Propiedades Opticas

2.1.1 Propiedades Quimicas

Una propiedad quimica es cualquier propiedad en la que la materia cambia de composicion,
la cual se observa cuando una sustancia sufre un cambio quimico, es decir, sufre una
modificacion en su estructura interna, transformandose en otra sustancia; dichos cambios
qguimicos son generalmente irreversibles bajo condiciones de temperatura, presion y

concentracion adecuados.



2.1.1.1 Tipo de enlace

Entre las propiedades quimicas del Y,O3; podemos ubicar que tiene un enlace quimico de tipo
i6nico. El enlace i6nico es un tipo de interaccidn electrostatica entre atomos que tienen una
gran diferencia de electronegatividad. No hay un valor preciso que distinga la ionicidad a
partir de la diferencia de electronegatividad, pero una diferencia sobre valores de 1.7 suele
ser ionica, y una diferencia menor a 1.7 suele referir a un enlace covalente, segun la escala
de Pauling. En otras palabras, un enlace ionico se forma cuando un elemento que perdi6
electrones (cation) interacciona con un elemento que gané electrones (anion), involucrados
aceptan o pierden electrones (se da entre un catién y un anién) o dicho de otra forma, aquel
en el que un elemento méas electronegativo atrae a los electrones de otro menos
electronegativo. El enlace iénico presenta las siguientes caracteristicas en los compuestos

con este enlace:

e Los compuestos que se forman son solidos cristalinos con punto de fusion elevado.
e Se da por transferencia de electrones: un atomo pierde electrones y el otro &tomo los
gana.
e Se forman iones (cationes y aniones).
Entre el oxigeno y el itrio hay una diferencia de electronegatividad de 2.22, lo cual indica que

se forma un enlace i6nico.
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2.1.1.2 Entalpia molar estandar de formacion

La entalpia de formacion de una sustancia es la entalpia de reaccion (energia liberada en la
reaccion) para la formacion de una sustancia a partir de sus elementos en su forma més
estable. Cuando un compuesto no puede sintetizarse directamente a partir de sus elementos,
su entalpia de formacion puede hallarse a partir de su entalpia de combustion.

El Y,O; tiene una entalpia de formacion de -1905.3 KJ/mol, por ende, se trata de una

reaccion exotérmica.

2.1.1.3 Entropia molar estandar

La entropia es una medida de la cantidad de formas especificas en las que un sistema
termodinamico se puede disponer, comunmente entendido como una medida del desorden.
El cambio de la entropia de un sistema es lo mismo para cualquier proceso, yendo desde un
estado inicial dado a un estado final; determinando si el proceso es reversible o irreversible.
La entropia molar estandar es el contenido de entropia para una mol de una sustancia.

El Y,O3 tiene una entropia molar estandar de 99.1 J/mol K.

2.1.1.4 Energia de Gibbs de formacion

La energia de Gibbs es un potencial termodinamico que mide el proceso de iniciacion de
trabajo obtenido a partir de un sistema termodinamico a una temperatura y presion. La
energia libre de Gibbs es la maxima cantidad de trabajo que se puede extraer de un sistema

cerrado; esto se puede lograr anicamente en un proceso reversible. Este concepto da las
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condiciones de equilibrio y espontaneidad para una reaccion.

El Y,O3 tiene una tiene una energia de Gibbs de formacion con un valor de -1816.6 KJ/mol.

2.1.1.5 Capacidad calorifica molar

Capacidad calorifica se puede definir como la energia necesaria para cambiar la temperatura
de un objeto por una cantidad dada. La capacidad calorifica molar es la capacidad calorifica
por unidad de cantidad de materia de una sustancia pura y del calor especifico.

Para el Y,03 su capacidad calorifica tiene un valor de 102.5 J/molK

2.1.2 Propiedades Fisicas

Las propiedades fisicas de un compuesto son aquellas que se pueden medir sin que se

afecte la composicion o identidad del compuesto.

2.1.2.1 Punto de Fusion

El punto de fusion es la temperatura a la cual coexisten en equilibrio la fase soélida y liquida.
El punto de fusion normal de una sustancia es la temperatura a la cual una sustancia se
funde a 1 atm de presion. El Y,03 presenta un punto de fusién de 2439 °C.

Para medir el punto de fusién se puede utilizar el calorimetro diferencial de barrido, el cual
ademas de proporcionarnos informacion acerca del punto de fusion, también proporciona el
dato de la entalpia de fusion. Para el Y,O3 se ha determinado una entalpia de fusion de 35.6

KJ/mol.
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2.1.2.2 Solubilidad

La solubilidad se puede definir como la maxima cantidad de soluto que se disolvera en una
cantidad dada de disolvente a una temperatura especifica. Los quimicos describen a las
sustancias como solubles, ligeramente solubles o insolubles en términos cualitativos. Se dice
gue una sustancia es soluble si se disuelve visiblemente una cantidad suficiente cuando se
agrega un disolvente. Si no es asi, la sustancia se describe como ligeramente soluble o
insoluble. Aunque todos los compuestos ionicos son electrolitos fuertes, no todos tienen la
misma solubilidad.

La solubilidad depende de varios factores que pueden ser: propiedades del soluto y solvente,
temperatura y presion.

La solubilidad es comiunmente expresada como una concentracion. La cantidad méaxima de
soluto que puede disolverse por cierta cantidad de disolvente, es la solubilidad de ese soluto
para disolvente bajo las condiciones especificas en las que se llevé a cabo el estudio. La
ventaja de expresar la solubilidad de esta forma es la simplicidad, aunque la desventaja es
gue esto puede depender fuertemente de la presencia de otras especies en el disolvente (por
ejemplo, el efecto del ion comun).

El Y,O3 es insoluble en agua, pero se considera soluble en etanol y soluciones acidas como:

acido clorhidrico y acido sulfurico.

2.1.2.3 Estructura cristalina

La estructura cristalina es la forma solida que indica como se ordenan y empaquetan los
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atomos, moléculas o iones. Estos son empaquetados de manera ordenada y con patrones de
repeticion que se extienden en las tres dimensiones del espacio.

El estado cristalino de la materia es de mayor orden, es decir, donde las correlaciones
internas son mayores. Esto se refleja en sus propiedades antrépicas y discontinuas. Suelen
aparecer como entidades puras, homogéneas y con formas geométricas definidas cuando
estan bien formados. No obstante su morfologia externa no es suficiente para evaluar la
denominada cristalinidad de un material.

Los cristales i6nicos tienen dos caracteristicas importantes: (1) estan formados de especies
cargadas y (2) los cationes y aniones suelen ser de distintos tamafos. El conocimiento del
radio de los iones ayuda a comprender la estructura y estabilidad de estos compuestos. No
es posible medir el radio de un ion individual, pero en ocasiones es posible obtener un
estimado razonable de esta propiedad; la mayor parte de los cristales i6nicos tienen punto de
fusion elevado, lo cual refleja la gran fuerza de cohesién que mantiene junto a los iones. La
estabilidad de los cristales iénicos depende en parte de la energia reticular; cuanto mayor
sea esta energia, mas estable es el compuesto. Estos solidos no conducen electricidad
debido a que los iones tienen una posicion fija. Sin embargo, en el estado liquido, o disuelto,

los iones se mueven libremente y el liquido conduce electricidad.

2.1.2.4 Masa molecular

Es posible calcular la masa molecular de un compuesto si se conocen las masas de los
atomos que la forman. La masa molecular (algunas veces denominada peso molecular) es la
suma de las masas atomicas en una molécula o compuesto.

A partir de la masa molecular se puede determinar la masa molar de una molécula o un
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compuesto. La masa molar de un compuesto (en gramos) es numéricamente igual a su masa
molecular (en uma). El conocimiento de la masa molar facilita el calculo del nimero de moles

y de las cantidades de atomos individuales en determinada cantidad de un compuesto.

2.1.3 Propiedades mecénicas

Las propiedades mecénicas son aquellas propiedades de los sélidos que se manifiestan
cuando se aplica una fuerza. Se refieren a la capacidad de los materiales de resistir acciones

de cargas.

2.1.3.1 Moddulo de Young

Es también conocida como la deformacion por traccion o compresion. Si aplicamos una
fuerza F a una barra de longitud |y el material se deforma longitudinalmente y se alarga | — Io.
La razon de proporcionalidad entre el esfuerzo (fuerza por unidad de area) y deformacién
unitaria (deformacion por unidad de longitud) estd dada por la constante E, denominada

médulo de Young, que es caracteristico de cada material™Y.
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Figura 1. Calculo del modulo de Young para un alambre con un drea en seccion

transversal*Y

La Ley de Hooke relaciona la deformacion ¢, de una barra sometida a esfuerzo axil, con la
tensién normal generada por dicho esfuerzo oy, mediante la constante E que se denomina
modulo de elasticidad lineal o médulo de Young.

£=E oy

Figura 2. Mdédulo de Young también conocido como mddulo de elasticidad lineal"
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La rigidez de un material queda caracterizada por la relacién entre el esfuerzo ox y
deformacion gy, o sea por el médulo de Young.

E= & /oy

2.1.3.2 Mbdulo de Shear

También conocido como modulo de cizalladura. A diferencia del modulo de Young, en el
modulo de Shear supongamos que las fuerzas F que se aplican son tangenciales a una
superficie A, el cambio que se produce en el cuerpo es so6lo un cambio de forma ya que el
volumen permanece constante.

El esfuerzo cortante o tangencial 1, es la fuerza de corte o tangencial por unidad de area:

Esfuerzo cortante=Fuerza de corte/area de corte 1= F/A

|ee—— —_—

N —

—
| —
—_—

| <—

(h)

Figura 3. Médulo de Shear. a) Esfuerzo cortante; b) Deformacion cortante.*]

Las unidades del esfuerzo cortante son las mismas que la de la presién N/ m? en el S.1.
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Cuando actuan esfuerzos cortantes el material se deforma como si el material estuviera
formado por laminas paralelas y se deformaran como lo haria el libro de la figura; a esta
deformacion que supone un deslizamiento segun el esfuerzo cortante o de cizalladura se

denomina deformacion cortante, angular o de cizalladura y se expresa:

F,
S,

=tanf = —
G

Ax
Y=

Donde G se denomina modulo de elasticidad tangencial o0 mas habitualmente modulo de

rigidez (o también médulo de cortante o de cizalladura).

T F. F;
y Atanf AB

La deformacién por cizalladura se produce solo en los solidos, por eso se dice que estos
presentan rigidez. Los soélidos pueden tener deformaciones volumétricas y de forma, mientras

que los fluidos solo tienen deformacién volumétrica.™!

2.1.3.3 Coeficiente de Poisson

El coeficiente de Poisson (v) es una constante elastica que proporciona una medida del
estrechamiento de seccion de un prisma de material elastico lineal e isétropo cuando se
estira longitudinalmente y se adelgaza en las direcciones perpendiculares a la del
estiramiento. (4%

El coeficiente de Poisson es la relacion de la deformacién perpendicular a la axial.

g
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Tabla 2. Propiedades mecanicas del Y20:.

Propiedades Mecanicas Valor
Mdédulo de Young 171,5GPa
Maodulo de Shear 66,5GPa
Coeficiente de Poisson 0,289

2.1.4 Propiedades Opticas

Las propiedades épticas de los materiales son las que se ponen de manifiesto al incidir sobre

ellos la luz.

2.1.4.1 Clasificacion de materiales

Los materiales se pueden clasificar de la siguiente manera;**!
e Materiales transparentes. Son los materiales que permiten el paso de la luz, y se
pueden ver con nitidez a través de ellos.
e Materiales opacos. Son los materiales que no permiten el paso de la luz, y no se
puede ver a través de ellos.
e Materiales traslucidos. Son los materiales que permiten el paso de luz, pero no dejan
ver con nitidez a través de ellos. Este es el tipo del material al que pertenece las

particulas de Y,0s.

2.1.4.2 indice de refraccién

25



El indice de refraccibn (n), es un parametro propio de cada medio que indica el
comportamiento de la luz al atravesarlo.

Desde un punto de vista microscopico, n refleja las caracteristicas eléctricas y magnéticas
del medio. Asi, se define:

n=eu

Donde ¢ es la constante dieléctrica relativa del medio y p la permeabilidad magnética relativa.

Es decir, la razén de la velocidad de la luz en el vacio (¢ ) entre la velocidad de la luz en un

medio particular (¥ ) se llama indice de refraccion para ese material. Se puede expresar

también de la siguiente manera:

n=-
(e

El Y,O3 presenta un indice de refraccion aproximado de 2.

2.2 Métodos de sintesis para el Y,0;3

La sintesis quimica es el proceso por el cual se producen compuestos a partir de precursores
quimicos. El objetivo principal de la sintesis quimica, ademas de producir nuevas sustancias,
es el desarrollo de métodos méas econdmicos y eficientes para producir compuestos
naturales o compuestos que no existen de forma natural.

Existen variados métodos de sintesis para el Y,Os, a continuacion se hard mencién sobre

algunos de ellos.

2.2.1 Descomposicion térmica

La descomposicion térmica o termdlisis, es una descomposicion quimica causada por el
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calor. La temperatura de descomposiciéon de un compuesto es la temperatura a la cual dicho
compuesto se descompone quimicamente. Este tipo de reacciones son, por demas,
comunes. Algunos ejemplos de este tipo de reaccion son: la termolisis del carbonato y nitrato
de calcio a 6xido de calcio o la descomposicion del clorato de potasio en cloruro de potasio.

La reaccion suele ser endotérmica, es decir, requiere calor para romper los enlaces quimicos

en el compuesto a descomponerse. 4

2.2.1.1 Via hidrazida carbonato de itrio

En esta reaccion se basa en la descomposicion térmica de hidrazida de itrio en éxido de itrio,

amoniaco y agua. Esta reaccion presenta como desventaja la inestabilidad que muestra la

hidrazida, ademas de la baja eficiencia que muestra la reaccion.*

Y(N2H3C00)3 - 3H,0 — Y,0O3 + NH; + H,O

708°

2.2.1.2 Via nitrato de itrio

Esta reaccion presenta una eficiencia que oscila entre 75 al 85%, siendo una buena

alternativa para la produccion en laboratorio del Y,0O3, aunque los costos de los reactivos

suelen ser elevados comercialmente (500g de Y(NOgs)s; - 5H,0 tienen un valor de $5595

pesos mexicanos, en el catalogo de Sigma-Aldrich). 24!
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Y(N03)3 - 5H,0 — Y,O3 + NHs; + H,O

450°C

2.2.1.3 Via acetato de itrio y oxalato de itrio

Las reacciones que se muestran a continuacion son una muy buena opcién para la formacion
del Y,O3 por la sencillez del proceso, ademas de la buena eficiencia que estas tienen, (75
%). La desventaja de estas reacciones es el desprendimiento de olores desagradables e

irritantes para las vias respiratorias durante la deshidratacion. 2!

Y(CH3COO)3'4H20 — Y,0O3 + coO, + H,O
650°C

Yz(CzO4)3 - 8H,0 — Y,0O3 + coO, + H,O
650°C

2.2.2 Via Sol-Gel

2.2.2.1 Fases del proceso y procedimiento

El proceso sol-gel permite la fabricacion de materiales amorfos y policristalinos con
caracteristicas especiales en su composicion y propiedades. Su utilidad radica en que
necesita menor temperatura en comparacion con los métodos tradicionales de fabricacion de

vidrios por fusion. El sol-gel es una ruta quimica que inicia con la sintesis de una suspension
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coloidal de particulas sdlidas o cumulos en un liquido (sol) y la hidrdlisis y condensacion de
éste sol para formar un material solido lleno de solvente (gel). El solvente se le extrae al gel
simplemente dejandolo reposar a temperatura ambiente durante un periodo de tiempo
llamado envejecimiento, en el cual el gel se encogera expulsando el solvente y agua residual.
Al término del tiempo de envejecimiento, por lo general alun se tienen disolventes en el
material, ademas de que el tamafio del poro es considerable. Para solucionar esto, el
material se somete a un tratamiento térmico, al final del cual obtendremos nuestro material

en forma de monolito o de pelicula delgada.™**

2.2.2.2 Sintesis de 6xido de itrio via Sol-gel

Polvos de Y,03 se pueden sintetizar involucrando diferentes &cidos organicos como agentes
guelantes: acido acético, acido oxalico, acido maldnico, acido tartarico o acido citrico. El itrio
se presenta como nitrato de itrio hexahidratado, el cual se disuelve en agua en concentracion
0.5M. Posteriormente, se afiade lentamente el acido organico y se ajusta a pH 2 con solucion
de amonia. La solucion acuosa obtenida se calienta a 115°C por 12 h y se forma un gel.
Dicho producto resultante es finalmente tratado con calor a 1110°C en una atmésfera con
flujo de oxigeno con una velocidad de calentamiento de 200°C h™ y manteniendo la méaxima

temperatura por 4 horas.

2.2.3 Reaccion de doble sustitucion

Es una reaccion en la que ocurre un intercambio de enlaces entre dos especies quimicas

produciendo compuestos con uniones similares a los reactivos. 2%
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A-B+C-D—-A-D+C-B

2.2.3.1 Reaccién de doble sustitucién de nitrato de itrio con hidréxido de amonio

En este proceso se lleva a cabo una reaccion de doble sustitucion entre el nitrato de itrio y el
hidréxido de amonio (1:3) lo cual produce un precipitado que pertenece en su mayoria al
hidréxido de itrio, que es insoluble en agua, y se forma nitrato de amonio que es muy soluble
en agua, basados en la solubilidad de ambos compuestos se pueden separar, es por eso de
la importancia de lavar el precipitado con agua, para poder solubilizar todo el nitrato de

amonio generado. *¥

Y(NOg)g + 3NH4OH — Y(OH)3 + 3NH4NO3

2.2.3.2 Sintesis de Y,03 por deshidratacion
Esta reaccion consiste en una oxidacién del hidréxido de amonio a 800°C para formar como
producto el Y,Oz;el tiempo de reaccion es aproximadamente 10 horas. El tiempo es un factor

importante a considerar durante una reaccion.”

Y(OH)3 — 0.5Y,03 + 1.5H,0

800°C
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2.3 Aplicaciones

Son multiples las areas en las que el Y,0O3 es utilizado, algunas aplicaciones son las

siguientes:

e Revestimientos para proteccion contra la corrosion a altas temperaturas.?%!!

e Suele usarse como reforzador cerdmico para componentes de alta resistencia
estructural.[® 2021

e También se le ha dado uso como agente dopante de aislante dieléctrico para
dispositivos CMOS (por sus sigla en inglés “Complementary Metal Oxide
Semiconductor”) como consecuencia de sus propiedades fisicas y su alta estabilidad
cristalografica.l®®

e Por otra parte, también cuentan con uso en la industria de celdas de combustible de
6xido sélido (SOFC por sus siglas en inglés “Solid Oxide Fuel Cells”).l}"8 2]

e Asi también, se le han encontrado aplicaciones como catalizador en reacciones
organicas, algunos ejemplos donde es usado con esta aplicacién son: la dimerizacién

del metano, la isomerizacién del 1-buteno y la hidrogenacién del 1,3- butadieno, por

mencionar algunos.?°=34

2.4 Caracteristicas microestructurales

Como se menciond en el apartado de propiedades, el Y,O3 cuenta con estructura cristalina

polimorfa, la cual puede ser ciibica, monoclinica o. hexagonal *?
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En la estructura cubica del Y,O3tiene un angulo de 90° (a, B y y) para todos los enlaces. La

distancia de enlace es de 10.604A. 4

a2 (o)

Siv.di >l

\01 @ >010

2
04

Figura 4. Estructura cristalina cubica delY ;03./22

La estructura monoclinica presenta angulos de enlace de 90° en a y vy, pero también
presenta un angulo diferente de 100.15° en B. Es una estructura que se obtiene en
condiciones de alta presion. La distancia de enlace es a=13.91A, b=3.483A y c=8.593A.144

Figura 5. Estructura cristalina monoclinica del Y>03%%

La estructura hexagonal del Y,O3; presenta una distancia de enlace a y c diferentes. La
distancia de enlace para a=3.81A; mientras que para c=6.08A. Los angulos de enlace 90°
paray y de 60° para a.*¥
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Figura 6. Modelo general de una estructura cristalina hexagonal./4°/

2.5 Microscopia electronica de barrido

La microscopia electrénica, de barrido (MEB o SEM, por sus siglas en inglés) es utilizada
como una de las técnicas mas versatiles en el estudio y andlisis de las caracteristicas
microestructurales de objetos solidos.

El principio fundamental del SEM se basa en que los electrones acelerados llevan cantidades
significativas de energia cinética, y esta energia se disipa en forma de una variedad de
sefales producidas por las interacciones electron-muestra cuando los reactivos incidentes se
frenan en la muestra solida. Los electrones secundarios son valiosos para mostrar la
morfologia y la topografiia de las muestras; y los electrones de retrodispersion son mas

valiosos para ilustrar contrastes en la composicion de las muestras.

Una caracteristica importante de SEM es que podemos observar muestras en tres
dimensiones en contraste con la microscopia electrénica de transmisiébn en donde las
muestras son observadas en dos dimensiones, lo cual representa una pérdida en informacién
relacionada con el espesor. Ademas de que para ésta Ultima técnica la preparacion de la
muestra debe ser lo suficientemente delgada como para ser transparente al haz de

electrones.
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Entre las ventajas que presenta SEM respecto a la microscopia electronica de transmision

(MET o TEM, por sus siglas en inglés) es la versatilidad derivada en gran medida de la gran

variedad de interacciones que sufre el haz de electrones en el espécimen y la preparacion.

Las interacciones pueden dar informacion sobre la composicion del espécimen, topografia,

cristalografia, potencial eléctrico, campo magnético local, etc. En el TEM como en el SEM las

interacciones pueden ser divididas en dos clases.

a)

b)

Fenomenos de dispersion elastica que afectan las trayectorias del haz de electrones
dentro del espécimen sin alterar la energia cinética de los electrones. La dispersion
elastica es responsable del fenémeno de retrodispersion electronica que es la

responsable de la formacién de algunas técnicas de observacién en SEM.

Eventos de dispersion inelastica, dan como origen a diferentes tipos de sefales como
resultado de la pérdida de energia o transferencia de energia a los atomos del
espécimen que conducen ala generaciébn de electrones secundarios, electrones
Auger, rayos X caracteristicos y bremsstrahlung (el continuo o fondo), pares electron
agujero en semiconductores y aislantes, radiacion electromagnética de longitud de
onda larga en el visible, radiaciones ultravioleta e infrarroja del espectro, vibraciones
de la red (fonones) y oscilaciones colectivas de los electrones en los metales

(plasmones).

Los dos tipos de microscopia deben trabajar en un sistema de vacio tal que permita el

viaje del haz de electrones a través de la columna. El sistema de vacio en general es

similar. Dependiendo de las necesidades del equipo y las técnicas a utilizar sera el nivel

de vacio requerido Fig x)
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Figura 7. Inferaccion de los electrones con la muestra obtenidas mediante SEM.

El SEM se utiliza rutinariamente para generar imagenes de alta resolucién de las formas de
los objetos y para mostrar las variaciones espaciales en la composicidon quimica: a) la
adquisicién de mapas elementales o analisis quimico in situ; b) la discrimacién? de las fases
en funcidbn del nuimero atomico medio; y c) mapas composicionales basados en las
diferencias entre los elementos metalicos.

Actualmente, no hay ningdn otro instrumento con la amplitud en las aplicaciones en el
estudio de materiales sélidos que se compare con el SEM. Este instrumento es fundamental
en todos los &mbitos que requieren una caracterizacién de materiales sélidos. La mayor parte
de los SEM son relativamente faciles de operar y muchas aplicaciones requieren una
preparacion minima de la muestra.

La principal limitacion que presenta el SEM es que Unicamente funciona para muestras

sélidas y deben caber en la camara del microscopio. El tamafio maximo en dimensiones
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horizontales es generalmente del orden de 10cm y verticalmente rara vez excederd los
40mm.

Se debe aplicar un recubrimiento eléctrico a muestras que son eléctricamente aislantes para
el estudio en microscopios convencionales. La preparacion de la muestra puede ser minima
o elaborada para el analisis en SEM, dependiendo de la naturaleza de las muestras y los
datos requeridos. La preparacion minima incluye la adquisicién de una muestra que se ajuste
a la camara del SEM. Las muestras aislantes eléctricamente estan recubiertas con una capa
delgada de un material conductor (carbéon, oro o algin otro metal o aleacién). La eleccion del
material de recubrimiento depende de los datos que se buscan: el carbono es deseable para
analisis elementales, mientras que el oro u otros metales son mas efectivos para
aplicaciones de imagenes de electrones en alta resolucion. Las muestras no conductoras
pueden ser analizadas sin revestimiento, pero se necesita un SEM capaz de operar a bajo

vacio.
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3.Planteamiento del problema

La corrosidn es un problema industrial importante pues puede causar accidentes por
deterioro, y ademas, representa un costo econdmico importante para las empresas. Con el
Y,O3 se busca prevenir la corrosibn de materiales ferrosos tales como el acero
principalmente, pudiendo ser empleado, también, para prevenir la corrosion de materiales
ricos en zinc. En virtud de la estabilidad termodinamica del éxido de itrio (hasta 2325°C) y su
alta temperatura de fusion (2439°C). En estudios previos, particulas de Y,03 al ser afiadidas
en aleaiones base aluminio, han mejorado notablemente las propiedades fisicas de dicha
aleacion en todos los procesos de manufactura de éstas. El Y,O3 al ser sintetizado por
descomposicion térmica presenta ventajas, tales como, buen rendimiento y el costo de los

reactivos con respecto al costo del producto final en el mercado.
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4.Hipotesis

Por medio de la reaccion, entre nitrato de itrio e hidroxido de amonio, y una descomposicion
térmica del intermediario, hidroxido de itrio, se producira O0xido de itrio para su estudio
microestructural y su posible aplicacion como un material de revestimiento en aleaciones

para evitar la corrosion.
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5.0bjetivos

5.1 Objetivo General

Sintetizar particulas de Y,O3; y analizar su morfologia estructural mediante Microscopia

electronica de Barrido (SEM).

5.2 Objetivos especificos

e Realizar una evaluacion tedrica para seleccionar la reaccion mas eficiente para
preparar Y,0s;.
e Sintetizar particulas de Y,O3; mediante una reaccion eficiente.

e Analizar la morfologia microestructural de las particulas obtenidas de Y,O3; usando

SEM.
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6.Material y Métodos

6.1 Infraestructura

A continuacion se lista la infraestructura minima necesaria para llevar a buen término el
desarrollo experimental del presente trabajo de tesis, cabe destacar que el material utilizado
y los equipos requeridos son parte de nuestra Universidad, algunos de ellos se encuentran
en el Instituto de Ciencias Fisicas, y algunos otros como los utilizados en la técnica de
caracterizacion seran utilizados, cubriendo el costo correspondiente, en el Instituto de
Investigacion en Materiales.

a) Equipo

e Balanza analitica

e Mufla ThermoScientific

e Microscopio electrénico de barrido marca Jeol modelo JSM-7600F

b) Reactivos

¢ Nitrato de itrio hexahidratado (Y,03-6H,0) grado analitico 99.8%

e Hidroxido de amonio al 28%v/v grado analitico.

c) Material

e Vaso de precipitados 150mL

e Probeta 25mL

e Pipeta graduada 5mL

e Crisol de porcelana 50mL
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6.2 Metodologia

El siguiente diagrama muestra la técnica utilizada para la sintesis de particulas de Y,Og:

Solucion 0,1M de

Y(NOs)s reacciona Flgg?ditoa(tjjeo |_raevcai] di(‘?addeo
con NH,OH P P P P
Particulas de oxido Deshidrataciéna Secado a 100°C
de itrio 800°C por 2 horas

La técnica anterior se basa en las siguientes reacciones:

1. Y(N03)3 + 3NH/OH — Y(OH)3 + 3NH4NO3

2. Y(OH)g—) 0.5Y,03 + 1.5H,0

Las reacciones 1y 2 se pueden expresar de manera sintetizada y con la cantidad de moles

utilizadas, como se muestra a continuacion, ademas también se expresa la cantidad de

reactivos que se utilizé y la cantidad de producto que se esperaba obtener de manera

cuantitativa.
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0.0044Y(NOs)s - 6H,0  + 0.0133NH,OH —  0.0044Y(OH)3 —  0.0022Y,03
1.6852g/44mL H,0 0.4655( 0.6156( 0.59

Solucion 0.1M 1.6625mL NH,OH al 28%

Se realizard una evaluacién experimental de las reacciones aumentando la cantidad de
producto que se quiere obtener, es decir, se hara un escalamiento del proceso.
Las particulas obtenidas se analizardn por medio del microscopio electronico de barrido

analizando su microestructura.
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7.Resultados

Toda vez que se realiz6 el andlisis de las posibles reacciones, llevamos a cabo la sintesis de
Y,03; por la metodologia ya mencionada, en la cual obtuvimos los resultados que se

muestran en la tabla 1.

Tabla 3. Resultados experimentales de la sintesis de Y,0s3.

Prueba  Y(NOs)3(g) NH4OH 28% (mL) Y(OH)s (g) Y,0s3 (g) Rendimiento (%)
1 1.70 1.90 0.66 0.53 96.36
2 1.70 1.90 0.67 0.54 98.18
3 1.71 1.90 0.67 0.53 95.80
4 1.70 1.90 0.67 0.54 98.18
5 1.71 1.90 0.68 0.54 97.60

Las particulas de Y,Os; obtenidas fueron recubiertas, con vapor de oro con un espesor
aproximado de 5um, Yy observadas por microscopia electrénica de barrido, arrojando las

siguientes imagenes.

43



Figura 8. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obfenido mediante

SEM con una amplificacion de 10000x.

Figura 9. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 25000x.
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- x )
100nm X 100,000

Figura 10. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante
SEM con una amplificacion de 100000x, la ampliacion de las particulas observadas permite

identificar detalles morfologicos tales como porosidad y el predominio de capas superficiales.

En la observacién realizada a las micrografias 8, 9 y 10 se puede apreciar la morfologia
predominante de las particulas de 6xido de itrio. De manera que nuestra sintesis da como
resultado particulas de 6xido de itrio con morfologia tubular irregular. Las dimensiones de
dichos tubos oscilan entre 2 y 3 um, lo anterior se puede apreciar claramente en la Figura 8 y
9. Estas particulas presentan porosidades con dimensiones que oscilan entre 10 y 50 nm,
como las que se encuentran en el centro de la Figura 10. En la Figura 10, que es un aumento
de la seccién A de la Figura 8 y 9, se puede apreciar como los polvos de 6xido de itrio estan
constituidos por filamentos con diametro aproximado de 100nm, estos filamentos se perciben

claramente en la seccién A y B de dicha Figura.
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Figura 11. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM 10000x.

Figura 12. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 25000x.

46



Figura 13. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.

En las imagenes 11, 12 y 13 se hace la observacion de una particula de 6xido de itrio a
diferentes enfoques. En la Figura 11 se puede observar la morfologia irregular de una
particula la cual tiene una morfologia circular irregular, con un diametro aproximado de 5um,
practicamente el doble de tamafio que las particulas que se observan en la Figura 1. En la
Figura 12 y 13 se aprecian la gran cantidad de poros que posee dicha particula, los poros
poseen un diametro entre los 20 y 50nm. En la Figura 13 se pueden percibir en la zona Ay B
unos conglomerados que no presentan porosidad, esto se debe al oro utilizado para cubrir a

las particulas.

47



Figura 14. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 25000x.

Figura 15. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.
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Figura 16. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 100000x.

En la Figura 14, 15y 16 se observa una particula con una forma rectangular irregular, la cual
cuenta con poros (alrededor de 5 poros, que oscilan entre 10 y 50nm de didmetro, por cada
10000 nm?). Aparentemente esta particula tiene una fisura en su cuerpo, la cual se puede
apreciar como una linea vertical, a nuestra escala dimensional, que se encuentra en el centro

de la Figura 15.
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100nm X 50,000

Figura 17. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.

Figura 18. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 100000x.
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En las imdgenes 17 y 18 se observa la pared de una particula de 6xido de itrio en un par de
aumentos diferentes. En esta particula se puede percibir la porosidad que ya hemos
observado con anterioridad. Poros con un didmetro de entre 10 y 50nm. Ademas, en la
Figura 17 es posible observar a las 12 y a las 5 algunas cavidades profundas sobre el relieve
de estas particulas. La Figura 18 muestra los poros con un aumento de 100000x y nos ayuda

a observar claramente la cantidad de poros que puede haber en la superficie de las

particulas de 6xido de itrio.

Figura 19. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 10000x.
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100nm X 50,000

Figura 20. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.

100nm X 100,000

Figura 21. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 100000x.
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En la Figura 19 es posible observar a diferentes particulas, en la cual se destaca su
superficie irregular. Ademas es posible observar diferentes morfologias entre particulas, en la
seccion A vemos particulas de forma circular con un diametro aproximado de 2 um y con una

superficie mas plana; mientras que, en la seccién B se observan particulas mas irregulares

en su superficie y algunas de ellas con un didametro menor a 147 | | a Figura 20 y 21, la cual
muestra un aumento en la seccion B de la Figura 19, hace notar como se encuentran varias
particulas pegadas entre si, lo cual provoca que se note una superficie muy irregular,

ademas se aprecia claramente las diferentes dimensiones de las particulas.

Figura 22. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 25000x.
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100nm X 50,000

Figura 23. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.

Figura 24. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 100000x.

54



En la Figura 22 se pueden notar las paredes de algunas particulas de 6xido de itrio, las
cuales, ademas de su porosidad, también muestran cavidades alargadas en A, B, C, Dy E.
Se observa una superficie con un relieve irregular, el cual es mas notorio en la Figura 23. Las

cavidades A de la Figura 22 se observan con un mayor aumento en las Figuras 23 y 24.

Estas cavidades poseen un diametro de entre 100 a 400nm.

Figura 25. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 10000x.
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Figura 26. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.

En la Figura 25 se percibe un aglomerado de particulas de éxido de o6xido de itrio. Las

particulas que forman el aglomerado son de diferentes dimensiones, son desde 1K™ (A)
hasta 4 «4m (B). Ademas, en la Figura 26, que muestra un aumento mayor de la Figura 25, se
puede apreciar pequefios puntos sobre la superficie de las particulas observadas, los cuales

son poros, como los observados en las imagenes previas.
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Figura 27. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 10000x.

Figura 28. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 25000x.
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WD 7.9mm W= 100nm X 50,000

Figura 29. Micrografia correspondiente a las particulas de oxido de itrio obtenido mediante

SEM con una amplificacion de 50000x.

En la Figura 27, al tratarse de una Figura con un aumento pequefio, apenas 10000x, es
posible observar un aglomerado de particulas de Oxido de itrio, donde se aprecia una
morfologia irregular en dichas particulas. El relieve formado en el centro de la Figura 28, se
puede asegurar que esta formado por trazas de un excedente de oro, ya que éstas no
presentan porosidad al observarse con un mayor aumento, como en la Figura 29, donde se
observan con un aumento de 50000x y se pueden observar poros sobre la superficie de las

particulas.

En otros resultados, buscando complementar la caracterizaciéon y como prueba de identidad,
se le realiz6 un andlisis de contenido a las particulas obtenidas, en cuatro diferentes

muestras:
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Muestra 1

o .

;lwl trum I

Electron Image 1

Figura 30. Fotomicrografia obtenida mediante SEM, la cual permite la observacion del oxido
de itrio.

Spectrum 1

ull Scale 3815 otz Curzor: 9288 (3 cts) ket

Gréfico 1. Espectro correspondiente al analisis de Rayos-X obtenido por microanalisis

mediante el SEM.

El grafico 1 muestra un espectro de analisis con un pico en 0.5keV y otro pico en 1.9keV
correspondientes al itrio. Los dos elementos detectados corresponden a nuestro compuesto
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de trabajo. En 0.2keV se observa un pico correspondiente al carbono.

Muestra 2

Figura 31. Fotomicrografia obtenida mediante SEM, la cual permite la observacion del oxido
de itrio.

Spectrum 2

I 1 2 3 4 5 E v g 9
ull Zcale 3515 ct=s Cursor: 92858 (5 ctz) ket

Gréfico 2. Espectro correspondiente al analisis de Rayos-X obtenido por microanalisis

mediante el SEM.
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El grafico 2 muestra un pico en 0.5keV y otro pico en 1.9keV correspondientes al itrio. Los
dos elementos detectados corresponden a nuestro compuesto de trabajo. En 0.2keV se

observa un pico correspondiente al carbono.

Muestra 3

Electron Image 1

Figura 32. Fofomicrografia obtenida mediante SEM, la cual permite la observacion del oxido

de itrio.

Spectrum 3

ull Scale 1554 cis Curzor: 9288 (1 o) ket

Gréfico 3. Espectro correspondiente al analisis de Rayos-X obtenido por microanalisis
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mediante el SEM.

El grafico 3 muestra un pico en 0.5keV y otro pico en 1.9keV correspondientes al itrio. Los
dos elementos detectados corresponden a nuestro compuesto de trabajo. En 0.2keV se

observa un pico correspondiente al carbono.

Muestra 4

Spectrum 1 A R ) : >
)
V{ . “f
h L ]

Electron Image 1

Figura 33. Fotomicrografia obtenida mediante SEM, la cual permite la observacion del oxido

de itrio.
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Zpectrum 1

—TTrrrrT T[T

1 1 2 3 4 2 ] 7 g 9
ull Zcale 16638 ct=s Cursor: 9241 (3 ctz) ket

Figura 34. Espectro correspondiente al analisis de Rayos-X obtenido por microanalisis

mediante el SEM.

El grafico 4 muestra un pico en 0.5keV y otro pico en 1.9keV correspondientes al itrio. Los
dos elementos detectados corresponden a nuestro compuesto de trabajo. En 0.2keV se

observa un pico correspondiente al carbono.
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8.Discusion de Resultados

El rendimiento obtenido en la sintesis de las particulas de Y,03 (>95%) es algo que se ha
obtenido con anterioridad en algunos otros trabajos. Tal es el caso de Kaygusuz et al. B4
quien observé rendimientos mayores al 90% partiendo, también, de nitrato de itrio. Sin
embargo, en ese trabajo, ellos utilizaron algunos otros reactivos como glicina y alginato de

sodio, lo cual eleva el considerablemente el costo de su reaccion, pues este Ultimo reactivo

tiene un costo de 2316.60 MN el Kilogramo (segun catalogo Sigma-Aldrich).

Otro caso donde se observa un rendimiento equiparable al de la sintesis de este trabajo, fue
el realizado por Aghazadeh et al.®™ solamente que utilizaron otro compuesto como punto
partida. Ellos utilizaron cloruro de itrio cuyo precio oscila en 12500.00 MN/500g, en
comparaciéon con el nitrato de itrio, cuyo precio se encuentra en 6335.00 MN/500g (segun

catalogo Sigma-Aldrich).

J. Mouzon y M. Odén®® realizaron también la sintesis de particulas de Y,Oj3 a partir de nitrato
de itrio, aunque ellos lo hicieron reaccionar con glicina. Su rendimiento es de 90%, lo cual
sugiere que nuestro proceso es mas eficiente si comparamos nuestro rendimiento por

encima del 95%.

Analizando diferentes trabajos, realizados desde el 2003 a la fecha, sobre la caracterizacién
del 6xido de itrio se puede afirmar que estas imagenes son inéditas. Aunque, en anteriores
trabajos ya se habia reportado que este material presenta poros sobre su morfologia, no se
habia observado caracteristicas morfologicas como las obtenidas en nuestro trabajo, la
morfologia observada muestra una forma tubular, cuadrada y circular de algunas particulas.

La presencia de poros en las particulas parece ser algo comun, pues se encontraron
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referencias que reportan imagenes tomadas por SEM donde se observan particulas que

poseen estos poros en la superficie.

H. Gong et al.*” sintetiz6 particulas de 6xido de itrio usando como precursor nitrato de itrio y
sulfato de amonio. Este trabajé arrojé como resultado Unicamente particulas esféricas que
tenian dimensiones que oscilaban entre los 25nm y 150nm. En nuestro trabajo se observan
particulas que se encuentran dentro de ese rango, aunque en la Figura 21 se pueden
observar particulas con unas dimensiones del orden de los um, lo cual puede hacernos
pensar que las consideradas particulas de la Figura 18, mas que ser particulas
micrométricas, se trata de un aglomerado de particulas nanométricas. Lo dicho anteriormente
sblo se trata de una hipétesis que puede explicar el excesivo tamafio de la particula
mostrada en la Figura 21 en comparacién con el resto de las imagenes obtenidas por el
SEM, no obstante, en la Figura 21 y 22 no se observan las lineas fronterizas que significarian
la union de dos particulas. Asi mismo, en el trabajo de Gong, se analiz6 el cambio de las
dimensiones de las particulas aumentando la temperatura de calcinacion de las mismas, y se
obtuvo un aumento de tamafio de las particulas conforme aumentaron la temperatura de
calcinacion que fue desde los 900°C hasta los 1200°C; esa podria ser una variable a analizar
en un futuro si se requiere aumentar el tamafio de las particulas. Por otro lado, la conclusion
anterior se ve apoyada por el trabajo realizado por Weifan C. et al.*®, quien dos afios antes
ya habia encontrado resultados similares a los obtenidos por Gong pero usando una ruta sol
gel, diseflada particularmente para la obtenciéon de nanoparticulas. Dicha ruta tiene como
precursor al mismo 6xido de itrio y al etilenglicol. Weifan obtuvo un aumento en el tamafio
promedio de las particulas obtenidas con respecto a la temperatura de calcinacion que

utilizé.
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Sin embargo, en contradiccion a los resultados de Gong, esta el trabajo realizado por

Yongxiu L. et al.*?

quien un par de afios antes que Gong encontr6 que al aumentar la
temperatura de calcinacion en el proceso de sintesis del 6xido de itrio, se disminuia el
tamafio de las particulas obtenidas. Yongxiu utiliz6 como precursores, ademas del nitrato de
itrio, el acido citrico, salicilato de metilo y acetato de etilo. Lo anterior, Unicamente nos

confirma la importancia de los precursores pues hasta en el tamafio de las particulas son

clave.

Siguiendo con el analisis de otros trabajos sobre sintesis de particulas de éxido de itrio, esta
el trabajo realizado por S. Balakrishnan et al.*® quienes encontraron particulas, cuyas
imagenes son similares a las imagenes 18 y 19 de este trabajo, con dimensiones de entre 5y
20um. Estas particulas tan grandes fueron sintetizadas a partir de nitrato de itrio y acido
citrico, pero el punto a notar no se trata de los precursores sino la temperatura de
calcinacion, la cual fue de 800°C (la temperatura minima para oxidar completamente el
nitrato de itrio). Y debido a que H. Gong®” demostré6 que aumentando la temperatura se
puede aumentar el tamafio de las particulas, es dificil creer que con 800°C se obtengan
particulas de un tamafio mayor a los 5um. Sin duda, el tiempo de calcinacién jugé un papel
importante en las dimensiones de las particulas, pues Balakrishnan sdlo calcin6 por 4 horas.
Se puede concluir que para aumentar el tamafio de las particulas, ademas de aumentar la
temperatura de calcinacién, también se puede disminuir el tiempo de calcinacién. En lo
demas, los resultados de Balakrishnan también presentan porosidad y una morfologia

irregular.

En un trabajo de H. Yoshida et al."*!! realizaron una sinterizacién de particulas de 6xido de
itrio. Aunque el tema de nuestro trabajo es diferente, se deben tener en cuenta los resultados

obtenidos por Yoshida, quien encontré que al sinterizar variando el voltaje sobre el campo de
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aplicacién de las particulas, estas ultimas modificaran su tamafio. Las dimensiones del grano
aumentaron conforme se aumento el voltaje. Es claro que durante nuestro proceso no existe
algun método de sinterizacion, sin embargo es importante conocer las variables que afectan

las dimensiones de las particulas de 6xido de itrio.

Atendiendo el caso de lo observado en la Figura 18 y 19, en cuanto a las dimensiones de la
particula observada, podemos analizar el trabajo hecho por S. Sohn et al.l*? donde utilizan
un proceso llamado dispersion ultrasonica (ultrasonic dispersion), el cual ayuda en el proceso
de desintegracion y reduccion de tamafio de los aglomerados. El proceso de sintesis del
Y,03 lo realizaron a partir del nitrato de itrio y urea, y con concentraciones de nitrato de itrio
menores al 0.1M. A pesar de las diferencias en el proceso de sintesis, la dispersion
ultrasénica toma importancia pues soélo presentd efecto en los aglomerados formados por
particulas sintetizadas a partir de concentraciones superiores al 0.04M y nuestro 6xido de
itrio fue sintetizado con nitrato de itrio 0.1M. Por tanto, podemos aceptar que la dispersién
ultrasonica puede ser una opcion para la reduccion o completa desaparicion de los

aglomerados formados por las particulas de 6xido de itrio.

Siguiendo el andlisis sobre los aglomerados formados por estas particulas de 6xido de itrio,
X. Cheng et al. ¥ explica que la aglomeracién de estas particulas puede ser ocasionado por
las cargas eléctricas de la superficie del polvo. Cheng presenté imagenes con resultados
similares a los nuestros en cuanto al tamafio, morfologia y aglomerados de las particulas,
pero lamentablemente no podemos comparar el proceso de sintesis de las particulas pues

Cheng adquirio el 6xido de itrio ya sintetizado.

La aglomeracion de las particulas es algo comun entre los 6xidos metalicos, entonces no es

extrafio que las particulas de oxido de itrio que sintetizamos se encuentren aglomeradas. O.
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Graeve et al.* concluyd que el aumentar la temperatura y alargar el tiempo en la etapa de
calcinacion se favorece a la formacion de aglomerados dificiles de romper. La calcinacion,
para formar estos aglomerados, la realizé por 12horas a 1000°C. Este es un factor que abre
las puertas para experimentar con la etapa de calcinacion de nuestro proceso, pues parece
conveniente que se disminuya el tiempo de calcinacion hasta encontrar un tiempo 6ptimo en

el que sea disminuido el nimero de aglomerados y prevalezcan las particulas nanométricas.

J. Mouzon y M. 0dén® realizaron un trabajo de sintesis de particulas de éxido de itrio en el
cual obtuvieron como resultado una morfologia de espuma. Esta sintesis la realizaron
usando como precursores: nitrato de itrio y glicina. Ademas de los precursores ya
mencionados, otro aspecto diferente a nuestro proceso de sintesis es la temperatura a la
cual se llevo la calcinacion del producto, siendo esta 1100°C por 4 horas. Al obtener como
resultado una espuma, se puede deducir que la porosidad de nuestras particulas puede
aumentar conforme aumentemos la temperatura de calcinacion hasta obtener particulas
consideradas espuma. En cuanto a la morfologia obtenida por Mouzon y Odén, se pudieron
observar particulas esféricas y de dimension que va de los 0.5 a 5um, es decir, un tamafio
mucho mayor a lo que obtuvimos y que pudimos observar en la mayoria de las imagenes que
se presentan en resultados (excepto figura 18 y 19). Cabe mencionar que lo realmente
importante de dicho reporte realizado por Mouzon y Odén es el uso de sulfato de amonio
para romper la espuma de 6xido de itrio y asi formar satisfactoriamente nanoparticulas. Una
manera de ampliar este trabajo consistiria en el uso de sulfato de amonio en solucién para
bafar, particulas de un tamafio mayor a las dimensiones nanométricas, y buscar desintegrar

particulas a dimensiones del orden de nanémetros.

Buscando otro enfoque que se le puede dar al analisis de la morfologia de las particulas

obtenidas en esta tesis, tenemos el trabajo de Huang M et al.l*® quien se enfocé en la
68



importancia de la estructura de los precursores tales como, nitrato de itrio y citrato de sodio
con la finalidad de predecir la estructura que tendrd el 6xido de itrio sintetizado. Y en los
resultados que obtuvo, quedd confirmado que algunas de las particulas sintetizadas
correspondian a la morfologia de los precursores, es decir, si el precursor eran microesferas
de nitrato de itrio, algunas de las particulas de O6xido de itrio sintetizado presentaban
morfologia esférica. El mismo resultado se veia reflejado con precursores con morfologia de

nanoparticulas, microflores, laminas o simplemente con una morfologia irregular.
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9.Conclusiones

La reaccion seleccionada de nitrato de itrio e hidroxido de sodio para la sintesis de Y,Os, tras
la investigacion bibliografica, es un proceso adecuado para la sintesis de 6xido de itrio,
destacando la buena eficiencia que presenta la reaccion. Ademas, a través de microscopia
electrénica de barrido se realizé el analisis microestructural de las particulas de Y,O3; donde
obtuvimos unos resultados inéditos de los cuales podemos concluir que las particulas
obtenidas cuentan con las caracteristicas morfolégicas adecuadas para un uso en

recubrimiento de aleaciones base aluminio.
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