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En este ttabajo se presenta un ellhldio sobre un nuevo tipo de .-teria1 c:erimico terroelécotric:o bltiisico 

de LiTaO., el cual es un 0-W con interesantes propiedades y aplicacio-s en diversos equipos 

electrónicos. La principal c:aracteri8tica de eme material cooslsle en que praema una doble temperatura 

de Curie, (la cua1 se puede intapretar como la tempermura a la cual el compueao presenta sus mayores 

propiedades fiorroeléctricas. es decir que puede conducir un flujo de electro- mollb'llndo .-oor 

resistencia); esto se debe a que el slslema blfiisico posee dos dlleremes solucio-s aólidas de la misma 

fase. La temperatura de Curie de cada solución sólida de LiTaO., depende fuerte.-nte del cstión que 

se introduce en su red (Mg2 + y Ti4+. en este caso). 

En el preoente trabajo de tesis. se sintetizaron las siguientes solucio-. sólidas de LiTa03 • con 

dif"erentes porcentajes de los cationes Ms2+ y Ti4'": 

- Solución sólida de LITa03 ; con 5% y¡++ 

- Solución sólida de LiTaO, ; con 10% T¡++ 

- Solución sólida de LiTaOJ ; con 25% y¡++ 

- Solución sólida de LiTaOJ ; con 8% M¡¡2+ 

- Solución sólida de LiTa03; con 13% Ma"+ 
- Solución sólida de LiTaO, ; con 27% Ms'+ 

Posterionnente. se real.U.aron mezclas entre estas especies para fbl'lllU' el compuesio bi&aico, "!l cual 

contiene dos soluciones sólidas de LITa<>.. lo anterior se realizó elabomndo puúllu con estas 

mezclas, sinteri23Ddo las mismas a la temperatura de reacción de los compuestos (1000 "C) y 

caracterizando la presencia de las "&sea puras". por difiw:clón de rayoa-X. En lo sucesivo, con objeto 

de filcilltar la co_..mión del praente trabo\io. se les llamarán &aes puras a loa especime- de 
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LITao., funnados con los diterentea porc:enl'lie• de catión. es decir a Ju ooluc::ionn aólldaa de LiTa03 

indicadas .meriormente. 

Debido a 18 importancia de la coexistencia y estabilidad de ambu "&aes puras" en el compuesto 

bifasico , este trabajo se encuentra dirigido hacia la sfntesis de cada solución aólida de LIT.O., y la 

obtención del compuesto bifiisico, asl como un análisis detallado por difracción de Rayos-X. el cual 

permita constatar que las dos fiLses que integran el compuesto bitiislco, se mantienen puras en él. es 

decir que no hubo difUsión ermc ellas. Asimismo, se rcallzaron dctc>nninKiones de densidades y 

parámetros de red de cada solución sólida y de los compuestos bitiisicos, con objeto de observar y 

comparar la influencia que tienen en estas propiedades los dif"erentes porcentajes de los catiónes (Mg2+ 

6 Ti4} presentes en cada tase. 

De lo anterior podemos observar que los alcances del presente trabajo se enfl>can exclusivamente hacia 

la slntesis y caracterización de las soluciones sólidas indicadas y del compuesto bifilsico que furman 

estas; trabajos posteriores de condnuidad en este tema, consistirian necesariamente en realizar un 

estudio completo y detallado de las propiedades mroeléctricas y maanéticas. por ejemplo, podria 

estudiarse el componamiento de este material bifasico con respecto a la temperatura, donde se 

esperaría observar que un incremento de ésla. ocasionarla que una de las &.es 11Ufiiera la transición 

fcrroeléctrico-paraeléctrico, produciendo asl una variación en la cantidlod de carp que genera. 

Posteriormente, cuando disminuyera la ~uno, gran parte de la pnlariza:ión se noc:uperaria debido 

al ef"ecto de la segunda fissc. Asl mismo, podrían proponerse y estudiane 8plic..:ionea especificas para 

este nuevo tipo de material, el cual sin duda promete una interesante ¡puna de pnsibili<bides en 

8plicaciones tecnológicas. 
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L- INTRODUCCIÓN 

La definición de materiales cerúnk:os ha evoluciou.lo enormemente l!IBCias al estudio cada dla 

más aVBllDdo de los mismos. esto es. por COáWDbre cuando se mencio,. la palabra cerámico 

automáticamente se vienen a la mente "'liillas, losas. artesanlaa, etc. Sin embar&o, actualmente debido a 

la gran cantidad de aplicaciones que poseen estos materiales, se ha vuelto atao dificil asignar wua 

definición estricta de ellos. La palabra griega "Kenunos- , siBDiflca IDlderiaJ quemante, y este término 

evolucionó hasta nuestros dlas con el nombre de cerámicas, las cuales comprenden deade vajillas. 

re&actarios. vidrios. cementos. materiales para construcción, hasta materiales cerámicos avanzados con 

interesantes y útiles propiedades eléctricas y magnéticas, que les dan aplicaciones en todo tipo de 

equipos electrónk:os. 

Por otra parte, las cerámicas también se pueden definir como compuestos fi>nnados por wi metal y wi 

no metal, las cuales pueden ser frecuentemente wi óxido, wi nitruro ó Wl carburo. Dentro de -.. 

definición existen dos tipos de cerámlcas, las tradicionales y las avanzmdas, laa ~ se refieren a 

los compuestos a base de silicatos como los vidrios, las porcelanas. loa eomaltea porcelanizados. 

productos de arcillas. refractarios y WUl gran variedad de productos pea la construcciólL El segundo 

tipo de cerámicas, las avanzadas se comenzaron ha desarrollar a principios del slslo XX y han sido 

ampliamente estudiadas y caracterizadas BJ'BCias a la aplicación de la dlfr.cción de rayos-X. Estos 

materiales poseen composiciones con altos grados de pureza, esún co...aituidos por panículas finas, 

ordenadas en estructuras cristalinss bien definidas. son ainleti-sos hllJo ..-ictas condiciones de 

reacción, como la composición y la temperatUnL. <•> Las principales dihrencias en cuanto a aplicación y 

usos de estos dos tipos de cedmlcas se u..- en la siguiente fisura. 
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Fig. 1.- ApU.:..:iones de lu cerámlcu tnldlc:io..ie. y a~ 
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La sran diversidad de IUlderiales cenimkos, tienen oumerous proplcd8des y c:aracterfstk:. similares, 

por ejemplo: alta resiatencia a temperaturas elevada, baja conductlvidmd tbmlca. alta resistencia 

mecánica. elevada dureza y resistencia al ataque de agentes qufmicos y lllmDsfi!ricos corrosivos, emre 

otras. Estas caracteristicas dependen de la ~ de los compuestos,. es decir, tamafto, fillles 

crislalioas que lo componen. presencia de poros ó cavld.des, u-rción de cationes dopu>tes (en ate 

trabajo se ulilizaron Ms 2
• y Ti "'). Un claro ejemplo de aplicación de estos m.tttiales gracias a sus 

caracteristicas, es el desarrollo cada vez más avam:lldo de la electrónica y Ja mioiaturiz.ación de los 

circuitos electrónicos, donde los maleriales cerámicos ,... han utilizado en la &bricación de cin:uitos 

inte(lnldos ó impresos, diodos, transistores, capacitares, asl como en aialaotes y conductores a altas 

temperaturas para sensores, asl como en aplicaciones mas avanzadas como las fibras óplicas. 

Entre los cerámicos avanzados, los compuestos LiTaO, y LiNb03o bao sido esiudiados 

considerablemente en los úhimos aftas, debido a las interesantes propiedades óplicas y eléctricas 

(piezoelectricidad, piroelectricidad, furroelectrlcidad) que presentan. Por estas ra=nes, dichos 

compuestos se consideran excelentes candidatos para un grao número de mplicaciones tecnológicas.,>> 

Una caracteristica Importante de estos compuestos cenimicos, es Ja filcilidmd con Ja que fi>rman series 

de soluciones sólidas, lncotp<>rando dUCrentes cationes en sus redes. Se han oblenido series de 

soluciones sólidas con cationes de dif"erente tamafto y diflorente carga, con Ja consiguiente variación de 

las propiedades eléctricas y ópticas. De8de Ja década de los ochenta, el enfi>que principal del estudio de 

estos compuc...ilos se centró en los efectos producidos por la introducción de divenos cationes en 

solución sólida. Actualmente el interés principal es el e-lecer wa correlllción emre loa defiectos 

provocados en estas redes al Introducir diferentes caliones y loa cambios en las pn>piedades fblcu 

antes mencionadas. 1:11 
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Como punto de partida del -nte desarrollo, se praentan aJaunos upecto• teórico• s-aJee, 

lmponames para la comprensión de este trablüo de tesis, como aon; Las e-de los compuestos; 

Concepto y tipos de soluciones sólldss, I>iaanmss de tase; FundsmcDIOs de la di&acclón de rayo11-X y 

el Método de Dlfncción de rayos-X pua polvo•, aaf como el concepto de Te~ ó Punlo de 

Curie. 

Posterionnente, se pt"e&enta un panorama completo sobre la técnica experimenlal utilizada y los 

resultados obtenidos. realiz.ando comparaciones con los valores teóricos calculados. para las 

propiedades que se determinaron. como la dens.idad y los parámetros de red, de cada solución sólida y 

de los compuestos biftsicos. Asimismo, ae incluyen los difractogra..- de las "fiases puras" y de loa 

compuestos bifiisicos, obtenidos por medio de un estudio detmllado por difb<:c:ión de rayos-X. y de los 

cuales se corrobora que no hubo reacción entre dichas &ses 

9 



D.- 011.JETIVOS 

Los objetivos generales del pre8COl.e tnlJoüo experimental se enliami a continu.ción: (.,..,., menciolW!' 

que dlcbos objetivos filc:ron elaborados en bue a los alcances planteado• para - ~ de Tesis). 

• Obtener un nuevo tipo de IDlllCrial cerámico ferroeléctrico bifiíslco con doble te_....,. de Curie. 

•Sintetizar por eSlado sólido los dif"erentes esi-:imenes de las sol1.1<:iones oólidaa de Lil'aO._ variando 

el pon:eotltje de los callones Mg >+ y Ti ... 

• Caracterizar los compuestos obtenidos por el método de difracción de Rayos-X. 

• Determinar la densidad teórica y experimental de las fases puras y de los slatemu blfiisicos. 

• Determinar parimeuos de red de las tases puras y de los sistemas bitiisicoa. 

• Preparar pastillas bif'5icas. de los compuestos obtenidoa. 

• Identificar mediante un estudio delallado por difracción de rayos-X la coexU&encia de ambas &aes 

pwas (sin reaccionar enue si), en las pastillas bifiisicas. aún deapuéa de simerizarlas a IOOO"C, es decir 

comprobmr que no hubo difusión entre ellas. 
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ID.- FUNDAMENTOS TEóRICOS 

DLl.-ESTRUCJ"URAS DE LOS COMPUESTOS 

Los mllleriales por su escructura atómica se clasifican en: 

! .-Sólidos. material con composiciones atómicas fijas. 

2.-Llquidos. material con posiciones atómicas débilmente relacionadas. 

3.-Gases,. material sin )X)Siciooes atómicas o posiciones muy débilmente conea.:ionadas. 

Los materiales sólidos se clasifican a su vez en amorfu~ cristales y cuaaic;riatales. 

En los sólidos amorfus. no existe orden a largo alcance. en los sólidos cristalinos. existe orden a larso 

alcance y es periódico. 

En un sólido crisialino. podemos encontrar tres propiedades básicas. su orden, su simetría y su 

periodicidad. Existen 14 tipos de sólidos cristalinos (Redes de Bravoüs). ea decir 14 redes ó estructuras 

cristalioas.(4) 

Un cristal se encuentra f"ormado por una red y una base de átomos. la red es un lu¡¡ar seométrico que 

describe las posiciones atómicas del material. mientras que la base es el contenido flsico de la red. es 

decir, el material del que se encuentra hecho. 

CRJSTAL=RED +BASE 

Red= modelo que se desc:n"be -máticamente. 

Base= Modelo que describe la fisica ó qufmlca del material. 

11 



El LiTa<>. tiene una esttUctura de ilmenlta con c:elda unitaria bexqonat. que consiste en una -ión 

de octaedros de oxigeno düitorsioDlldoa y unidos por las caras a lo tara<> del eje polllr "C", dos tercios 

de los sitios eáán ocupados por los cationes Li1+ y Ta"'", el resto se encuentra vacíos. figura Z 

ESTRUCIURA DEL COMPUESTO LIT.O, 

LIT-'» 

__ ., 
--11 

--a. 

--· 
~~~~ 

~o.ef-' 
-A ººº -- - Q 

Lt ... :J 

• .... 

Fig. 2.-~ura eriata1ina del compuesto LIT.O,. 
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Por lo lalllO, la enructura bexaaonal del LIT.O• cumple. con la sl¡paiente relación: 

1/d2 = 4/3. {(b2 + bk +1<2)/ a 2
} + 12 t c2 

donde: 

"h.k.I" son los índices de Miller, los cuales• obtienen de las posiciones de los miximos de dlftacclón. 

y se encuentran reportados en las tarjetas "JCPDS" para .,..¡. compuesto, y " a. b y c" son los 

panímetros de celda que definen la estructura y dimensión del compuesto.(7) 
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llL2.- SOLUCIONES SÓUDAS 

Laa fUes criaalinas constituyen un 90"/e de las ..-ucturas en muchos maleriaJes ceñmicos. Ea 

Impon.ante definir el conc;epro de 110luclón oóllda, ya que el co-sto blfialco atudiado (Lfrac>J), se 

co-ne de dos diferentes aoluciones oólldas de la misma fiule, con dlterentes pon:ea&ajes de los 

cationes Mg2 + y T¡4+. 

Las soluciones sólidas son muy comunes en los materiales crislalinos. Se pueden definir como una 

serie de compuestos que se furman al Introducir en una red cristalina uno 6 varios Iones (en eae cuo 

Mg2 + 6 Ti*') y en la cual se debe conservar búicamente el mlamo mreglo c:ril&allno del componente 

puro .. 

La importancia de las soluciones sólidas radica en el cambio que su&en aJaunas de sua propiedlldes al 

"1Uiar su composición respecto a las propiedades del compuesto puro. 

Las soluciones sólidas se clasifican en sustitucionales e insterticiales.c•> En el caao de una SUSlalleia 

pura, los átomos del elemento susdtuyente en el compuesto, lilomo "A" en la Figura 3. 

(Representación gñfica de los procesos sustltucional e inslenicial), ocupa lupres en la retlcula de la 

sustaneia matriz ••M'', denotado por el simbolo ••AM". Donde el *<>mo "A" llene la misma c:arsa y 

ocupa el lugar del *<>mo que sustituyó.191 

El elemento insteniclal "B" del compuesto debe ser ~- .,.... poder oc- un inii&ertk:io 

("hueco" en las c-..cturas) en la retlcula de la sustancia ~ Si clasificamo• un cristal lónico como 

"MX'", donde "M" representa al Cllllón y "X" al milón. cuando en una solución sólida solo dUiae el 

catión "L" (ó milón ••W"), las propiedades de la solución 96lida sustltucional-*> delenninadu por el 
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catión sustituyente "LM" (6 anión "WX"); "L" identifica al catión y "M" especifica la posición 

ocupada por el catión en el compuesto matriz. 

En una solución sólida insteniclal los cationes son más pequeftos que los aniones, por tanto la 

sustitución instenicial de cationes ocurre con mayor frecuencia que la sustitución de aniones. 

r.--···----
·0000 

ºººº­ºº ºº ºººº 
.,. .......... 

----· 

---· 
_____ ........ -------... ... -- ------L -· .--...,,,.'-----+-~ 

ºººº ºººº •ºº o oºº -­·-· -­_ .. 
Fig. 3.- Representación gráfica de los procesos sustitucional e insterticlal-

El grado en que otro compuesto se disuelve en una sustancia matriz, depende de los tamailos relativo• 

de los cationes, de las valencias de sus átomos 6 iones, y de si sus reticulas crimalin8s 90n del mismo 

tipo. Una serie de soluciones sólidas continuas es posible solo cuando los dos componentes tienen el 

mismo tipo de estnlCtUra cristalina.. 
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En los minerales cristalinos hay un mecanismo de sitios vaclos que filcillta la movilidad de los átomos 

para la difusión de una sustancia. En una sustancia pura o en una solución sólida sustitucional. los 

átomos son casi iguales de tamai'lo y no pueden abrirse paso unos entre otros en una retícula aistalina 

perfecta; pero si hay un lugar vaclo, un átomo vecino puede saltar a ese sitio y dejar vaclo el lugar que 

UECANl&llOS DE DIP'USION 

... - ·~~~--- ·-· o-o o o"' o o 
~o o o 
o/ o:o~ o 

---~ f ·- .... 

ºoº~º ºo'~ººo co~~-~o !.~~-=-º)_ __ :__ ~ ·---... ~ -
Fig. 4.- Mecanismo de difusión. 

Un defecto puntual es un cambio que se presenta en una retícula normal. los defectos puntuales de 

mayor imponancia son los sitios vacios, que pueden ocurrir en una sustancia pura,. como en un material 

cerámico compuesto, otros defectos puntuales son las lnsterticialldades y los defectos electrónicos. 

Como se 111encionó con anterioridad, los compuestos ~cos LiNb03 y LiTa03 tienden a fbrmar 

fiícilmente soluciones sólidas. incorponindo difCRlltes cationes en sus redes. Durante los últimos ano .. 
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el estudio de estos compuestos se centró en esta propiedad. se han utilizado diferentes IDW>dos de 

simulación para determinar los sitios que ocupan en la red los düerentea cationes que forman las 

soluciones sólidas. 

Actualmente, el interés principal es establecer una correlación entre los defectos provocados en estas 

redes al introducir diferentes cationes y los cambios en las propiedades fislcu antes mencionadas. En 

principio, la determinación de los sitios que ocupan los cationes adiciollllldos para Cormar soluciones 

sólidas en estos materiales, no es algo sencillo de resolver, debido a la estructura pseudo-ibnenita que 

presentan. Los cationes ocupan en la red dos tercios de los sitios octaédricos formados por los oxígenos 

en un empaquetamiento hexagonal compacto, de acuerdo con la siguiente secuencia: 

Li-Ta-sitio vacante. Si bien el empaquetamiento de los oxígenos se idealiza por simplicidad,. en 

realidad, estos se encuentran ligeramente distorsionados, y no funnan colwnnas paralelas al eje e como 

en el empaquetamiento hexagonal compacto (figura 2). 

El exceso o deficiencia de Litio implica la creación de defectos en las redes. esto ~ al alejarse de la 

estequiometria aumenta la cantidad de sitios que los cationes pueden ocupar y la determinación precisa 

de estos sitios se complica considerablemente. Un modelo propuesto para explicar la incorp:>ración de 

MgO en tn0nocristales de LiTaQ3, es el siguiente, a medida que se incorpora el Mg2 +,. inicialmente 

ocupa los sitios del Tas+, después cada Ms;2 ... f"orma una vacante de Lí\ hasta que después de Uenar Jos 

sitios de Tas+, comienza a ocupar los de Li+. A concentraciones altas de Mg2+, este se incorpora en 

lugares de Lr y de Ta5+ indistintamente. 

El interés de utilizar Mg>+ ó T¡+'" como dopantes radica en la mejorla observada de la resistencia al daflo 

óptico, el aumento de la fotoconduc:tividad y la difracción holográfica. Jo cual les da aplicaciones en 

óptica integrada y como guias de onda. Asimismo, se repona que la tempaalllra de Curie dec:rece al 

awnentar la concentración de Mg2+ ó Ti4+.(ll) 
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El estudio de los cfi8aramas de fiue ha tenido un gran desarrollo en los últimos allos. Los dÜl¡p'aDias de 

mae son una ..._m.ción IP'ifica del equilibrio de UD sistema y 11<>n in.n.meotoa indüpe..ables para 

canocteriar sistemas cerámicos. En ellos encomramos la composición de cllda &... peseme, el númao 

de &aes y la canti<lad de cada una de las fiues en el equilibrio. Sin duda,. los dl8¡¡ramas de &se son de 

gran utilidad para la sintesls y obtención de los compuestos deseados. ya que con ellos ae pueden 

determinar zonas donde ae pueden o no fi>rmar las soluciones aólldas con los difielentes cationes. 1'11111 

este trablüo experimemal, file de gran ayuda contar con los dlqramas de fiues ten.ria• de 

Ll;,O : Ta.O, : MO ; (M= Ti'+ ó Mg2'), asi como el binario Li20 : Ta.Os. con los cualea se definieron 

las diferentes composiciones y po~ de cada catión introducido en la ftd del LiTaD:o, ya que se 

determinaron las composiciones de Cllda fase, desplazandonoa "°""' la U- de equilibrio en el 

intcnalo de fi>rtDKión de la solución sólida de LiTa<>.. deaeada. 

Para el estudio de los di8gramaa de fiue ea necewio aplicar dos conceplO• tcnnodio4mlcos: 

La Regla de las Fases de Gibbs y el Equilibrio termodinámico. 

La regla de las tiules está dada por: 

P+F=C+2 

Donde "P" es el llÚIDerO de IUea praenles en el equilibrio, "F' es el aúlmro de grwlos de llbenad 

(presión, tempenlUrB. composición) y "C" es el ..W..... de compolletllea mfnimos necewio• para 

describir completamenle las liules presentes en UD llislena dalo • .-, 
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En sisten.s cerámicos con allaa te_..ruras de filsión. la presión de vapor de las &.es aólidaa puede 

despreciarse en co._ración con la pesión atmosterica. Estos •istenws. en los que prilctlcamente no 

existe la &se vapor, son !lamidos "sistemas condensados" y con áta comidenlción. la regla de las 

&aes ae modifica, para obtener la "Reala de las Fases CondeO-S.": 

P+F=C+I 

El equilibrio tennodinámico es muy imponante para el estudio de sistemas en el estado sólido. Un 

sistema se encuentra en el equilibrio si mantiene un equilibrio ténnico, mecánico y quúnico. La 

condición para poder alcanzar este equilibrio es que la energla libre sea mínima. e• decir que el sistema 

tenga un .<!.G=o • .,., 

Con lo anterior podemos definir un sistema temario, donde hay 3 componentes, 1dm-ndo la regla de 

las fiases, obtenemos que: 

Y resolviendo, F =r 4 

Por lo tamo necesitamos cuatro variables para poder definir el aüitema. 

El sistema ternario consiste en un triÁIJ8Ulo equilátero (triánsuJo de Gibbll). cuyos Wrticea ~ 

un componellle puro, y se toman como punto de reférencia _.un I~ del mismo. 
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Cada ~Ice _..... un compo-nte puro, y todaa lu poaiblea compollicio-s de loa tres 

compo-mea se repaemmi por puntos inaeriorea en el trimJt¡ulo. Asl núsm<>. al definir 2 compo-mes, 

el ten:ero queda definido autollllil~nte. por la 1epraen111Clón del dla¡p'ama.,,> 

Pana ot.ce-r los porc:enta,jea ( composic;lón) de cada componente, se divide cada lado en pu'teS isuales 

(100 pmtea). De esta......_ ea posible establecer las l'-sa de equilibrio, zonas de aoluclón sólida, 

etc. 

Fi¡J. S.- Dim¡pama de fiases~ pua el siMema LlzO: TaaOs: Ms0 19> 
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111.4.- DIFRACCION DE RAYOS X 

Los rayos X aon ondaa elecuolJW&Dl!ti<:u que cubren UD inlervalo de lolJ8itudea de onda y &ecuencla 

de un orden de: 1 = 1•10·•2 mbasta1- 1•10·13 m. 

Una clasificación usual de las ondaa electromaanfticas es: (10) 

GRVl'O LONGD"UD DE ONDA(•) Jl'RECVENCIA (Ha) 

Ondas de radiofrecuencia 10•10-ao.3 1000. 10• J07 

Microondas 0.3 a 10•10- 10•10 • 3•10·· 

lnfivrojo 1•10- a a•10· 3•10 .. a••10•• 

Visible a•10· a4•10· 4•10·-·••10 

Uhravloleta 4•10· a l •1o·ou 4•10···3•10 

Rayos-X 1•10··-a6•10·· .. 3•10.,. 5•10·-

Rayos gama 1•10· • 1•10··~ 3•10•• a3•lu-

Los rayos-X se generan por ..-!lo de electrones acelerados con una diferencia de potencial enue loa 

30 y SO mllivohs, que ci-contra una placa metálica. 

Se emplean en la caracterizmción de m111eriales cristalinos, en medicina,, en análisis, etc. 

Cuando un átomo se excita por el desprendimiento de UD electrón de una capa Interna,. ¡¡eneralmente 

regresa a su estado normal transfiriendo un elect>ón de una capa exienm a la iniema. con la emisión de 

energla en funna de rayos-x. es decir en li>tones de aha eneraia y loDl!kud de onda cona. 

La di&a<:coión de rayos-X. 11e bua como su nombno lo indica, en la cli&al:ción que aufien loa rayos-X al 

chocar con los 6tomoa sltuadOs en loa planos de un cr-.L Este método depende de la carac:telÚlica 

21 



ondulilloria de los rayos-X y del eapKiamiemo unifi>rme de loa planos de un cri8taJ. Aunque ála 

16c:nlc:a .,.-se utilizane para anilisis cuantitativos. su mayor utilidad radica en la ldentiftca::ión 

cualitativa de fiases crishlllnas. 

La di&acc:ión de rayos-X es comúnmente utilizada para la ~ión de ..-ialea c:erámlcoa 

policristalinos,. ésta .., bua en que loa átomos de un cris&al d~ loa rayo,._X incident- en todas 

direcciones. Puesto que aún loa crimales mis pequeftos contienen un sran número de átomos, la 

posibilidad de que las ondu di8peras se Interfieran conauucti"1111>ente amia muy pequella.,,., La 

condición para la difracción de un haz de rayos-X en un crinal, eslá d..sa por la Ley de 81'1188: 

W..=2dsen9 

donde: 

A= lo113itud de onda del haz de rayos-X 

d - distancia entre cada serie de planos arómicoa de la red criaalina (dlatancia 1nrerpiu-) 

e - ánaulo de difrmcclón 

n = orden de dili'acclón 

La difracción de rayos-X constituye un método ñpido y preclao para la identiflcmclón de las fiules 

cristalinas presentes en un material. Algunas veces es el Wüco método diaponible para delerminar cuál 

de las posibles fi>rmas polimórficas de una -ia eslá ...-e. Las difereociaa entre Vllrioa óxidos o 

entre los compuestos presentes en men:laa, .., esrablecen ticllmeme con dltr.cclón de rayos-X. 

mientras que el málisis qulmico simplemente detecta los io,_ prellel1IC8 y no su fuma real de 

combinación. La difftcclón de rayos-X es tldaptable a las 11Plicacio,_ cuan&lta&ivu, porque las 

imenaidades de los picos de dlfi8cclón de un co-lllO en una - 80D proporcionalea a la 
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&acción del nwaerial en la meu:la. La co_..,ión directa de la intenaidad de un pico de dlftacción en 

el modelo obtenido es muy dificil. es necesario eCectuar correcciones frecueDlea por las diferencias en 

los coeficientes de ab&orción entre el compuesto que está siendo determinado y la matriz. 

Fig 6.- RepreseDU1Ción gráfica de un dlfiactómeuo de niyo ... X 
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111.5.-DIFRACCJÓN DE RAYOS-X POR EL METODO DE POLVOS 

En éste método, un haz monocnm"1ico de rayos-X choca con una muestra de polvo, ftnamente 

pulverizada. que idealmente contiene cristales colocados al azar en todas lu orientaciones posibles, y 

en la cual también los diferentes planos de la red se encuentran en todu las orientaciones. 

Para cada conjunto de planos, al menos alsuno• cristales deben estar orientados en el áJJaulo de Brass 

26 y por lo tamo. la difracción se lleva a cabo para eSU>s crilllales y planos.,,., 

Como se mencionó con anterioridad, la técnica de difracción de rayos-x para polvos tiene su 

fundamento en la ley de Bra¡¡g: nA.=2dsen6 

811188 consideró que los efectos observados de ésta difracción podían interpretarse en términos de 

reflexión de los rayos-X en los planos de álamos ó Iones de un cristal. Entonces, cuando los rayo ... X 

inciden en un material cristalino y penetran en él. al chocar con los átomos de los planos sucesivos, se 

puede interpretar como que éstos son reflejados por esos planos. SI las ondas retlejadas de los planos 

sucesivos están fuera de m.e. ocurrirá una interferencia destructiva de lu dos ondas y no se detec-6 

ninguna difracción., pero si ésias están en m.e. habrá WIB interlerencia constnlcti"1l y se detectará un 

punto de difracción para eSU>s planos. 

Panamueis'Q"al paira dlfr.aoción rie r~-X 

0.Scm 

.......__~-· 
~---
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La condición JNll'll que una reflexión produzca una interfiorencla construetiva depende del -lo 

interplanar "d", del lin@ulo de incidencia "O", del haz de rayos-X en el cristal y de Ja Jonsltud de onda 

"J.." del haz de rayos-X emitido. 

Las senates producidas al hllCer incidir el haz de rayos-X convergentes en Ja muesua se obtienen en 

furma de gráficas cuyos ejes son: 29 en el eje .6x., e intensidad relativa de la meftal en el eje "y". E-. 

gráficas conocidas como difractogramas ó pauones de diftacclón, estú cons&ituidas por !ICrie1I de picos 

ó máximos de diftacclón bien definidos; además, de Ja sráfica se pueden deducir las poslcio-s e 

intensidades de éstos. ya que cada máximo de di&acc:lón tiene un valor de "29", con el cual, aplicando 

la Ley de Brasg. se obtiene el COITCSpOndlente valor de la distancia interplanar "d". Dicho patrón de 

difracción es único para cada compuesto, ya que cada uno de ellos. dependiendo de sua dislanclaa 

lnterplanares "d", difractará los R-X a dlf"erentes valores de 29. Con éste fimdamento, es poalbJe 

idemificar un gran número de compuestos, ya que no hay difracto_...., latJales. 
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l,_.,tTUTO - 1-....TIQllllOJOM .... rt!Walltlllltl.m. 

iLJ¡ ! 

u -
Fig. 7 .- Dlfractograma de LITaO.. puro. 

La pane más útil de un patrón de polvos se encuentra generalmente en el intervalo de "29" entre JO" y 

80°. La velocidad de barrido del contador es normalmente 2° de 29 I mln. Las inle,.ldade• ae 

determinan con las ahuras de Jos picos; usualmente al pico más intelUIO ae le atribuye un valor de J 00 y 

el resto se mide de 11euerdo con ésta escala. 
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UL6.-TEMPERATVRA DE CURIE O PlJNTO DE CIJJUE 

Alguras caracteristicas de los materiales ferroeléctricos es la movilidad de la polllrbaclón esponcm-, 

esto se refiere a que la polariDClón no tiene valor de cero en ausencia de un campo eléctrico, ya que 

este tipo de materiales presenta un cambio en la dlrec:ción de la polarización -nuinea cuando se 

aplica el campo eléctrico; además de que la ferroeléctricldad debe definirse en términos de las 

propiedades observadas que acompaflan a la polarización como la DO linealidad entre la polarlzación y 

el campo eléctrico aplicado. 

Otra importante propiedad asociada con la ferroeléctricldad ea una Temperatura Critica, conocida 

como Punto de Curie, en la cual ocwre una transición de fiase, puando de una flue ferroeléctrica (a 

bajss temperatW'llS) a una tase DO terroeléctrica a altas temperatuns. La polarización espontánea es una 

función decreciente de la temperatura y desaparece al pasm la Temperatura de Curie.u•> 

La determinación de la Tempetatura de Curie, se realiza de modo 8~ aometlendo el nmrerial a 

diferentas temperaturas y midiendo valores de capacitancia en dicho material, para posteriormente 

graficar capacitancia vs temperatura y obtener el máximo en la gráfica. el cual - conocido como Te 

(temperatura de Curie). 
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En el caso de LITaO.., se ha demo-..SO, que en el reaultado del gráfico anlerior, el valor de Te es 

función de la &ec:uencia.o» 

E" 

E" VS TEMPERATURA 

1000 l<Hz 

Tc•635'°C 

TEMPERATURA rcJ 

Fig. 8.- Representación grifica de la Te. 
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IV.-TECNICA EXPERIMENTAL 

.IV.l.- SINTESIS DE LOS COMPUESTOS 

La súttesls por estado aólido es una de las técnicas más utilizadas en la preparación de materiales 

cerámicos, dicha técnica presenta ventajas y desventajas, entre algunas de las cuales podemos 

mencionar: 

Ventajas: no requiere de una supervisión exhauativa, como por ejemplo una "'8a:ión a reflujo; puede 

monitorearse el avance de la reacción con relativa &cilidad,. empleando "'8una técnica espectroacópica 

como la difracción de rayos-x; el proceso de la reacción es sencillo y DO Implica -- rie"SOS 

operacionales. 

Desventajas: las reacciones presentan una cinética muy lenta. al DO haber una dinámica molecular que 

permita una mayor interacción entre las moléculas reactantes, lo que ocasiona tiempos de reacción muy 

prolongados; la estequiometria y las cantidades de los l'eall;tivos deben mer sumamente exactas, ya que 

una pequei\a variación puede ocasionar la formación de f"ases no daeadas; DO hay - de desplazar 

el equilibrio químico hacia alguna dirección, es decir,, son reaccione9 ineveniblea en su gn.n 

niayorfa.o•> 

La técnica llevada a cabo se describe de la siguiente manera: 

Se utilizaron los siguientes reactivos para preparar cada una de las "'3ea: LiCO, 99.99".4 R.A. Si¡pna­

Aldrich, Ta.o, 99.911% R.A. Sigma-Aldrich, MgO 99.99% R.A. Slgnm-Aldrich, TIO:z 99.997% R.A. 

Sigma-Aldricb. En todos los casos, la reacción ae realizó pesando en una balanza ....i1tica con cuatro 

cifras significativas las cantidades exactas de cada uno de ello• -aún la mnnula daeada. la cual ae 

determinó por medio del dlapama de fiues temario .-a los .-._ Llz0:Ta2<>.:Ms<> y 
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Ll:z():T"2(),:Tio,, posteriormente 11e llevó a cabo la mezcla y molienda de lo• -lvo• en mortero 

jpta por suspensión en acetona, hasta obtener una puta fina de ~ homo11._, y finalmente. 

eliminando completamente el exceoo de acetona por evaporación a ~ ambiente. El objetivo 

del paso anterior es disminuir el tamafto de pmtfcula y tener una mayor U- de contacto, &cllitando ul 

la reacción. Una vez terminados loa pasos descritos anterionnente, las mezclaa ae colocaron en criaolea 

de platino y se lntrodqjeron a una mufla tbermolyne 1 SOO con control de temperatura, la temperatura 

Inicial fué de 700ºC en todos los casos, para descarbonatar la mezcla, n decir eliminar el C02 y ul 

efectuar las reacciones <:<>n los óxidos corTeSpOndientes de cada catión, las cuales 11e llevaron • cabo a 

una temperattua de 1ooo•c, el tiempo de reacción varió en cada composición, debido al diferente 

porcentaje de dopante (Mg2
• ó T;+') utilizado para cada caso, como lo indican Ju aiMuJentea tablas. 

SL";TEMAI 

... - .,.Mol .,._ 
~-

....... IJIA u.co. T-.0. -· X ·-- llEACCIÓN .._ <•--=> 

Ll14.T•1-.Ma ... o.s 

45 47 • 0.02• ZU..7125 7ofAS 

Ll._..,.T•a.nnMaa..uO.s 

Ll1-aTa1...s.Tl .. O~ ... 47 5 0.0128 :Ul..3814 ao&AS 
LI &ll9'D T• o..M1& TI ..._a 0 .s 

30 



...... .. Mol .. .... TIEMPO-
~ u.cu. T.,O. -· X ·- ll&ACCION ...... ··-
Ll1.a.T•1 .. Ms .. o,, 

42 45 13 
.. _ 

332.289 HDW 

Ll-.--T•G.1111GMSo.unO> 

Ll, ... T.,.,,.n ... o,, 
46 " 10 G.02'2 ~ 16DL\s 

LI a..ne T• u:a•• Ti &l .. O .s 

...... ...... .. Mol TIEMPO-

~ u.co. T.,O. -· X ·- ll&ACClóN ...... (l ... "C) 

L1 1..aa T• 1 ... Ma .. o> 

33 40 27 Q.0779 227.7C6 27DfAs 

u .. ..,...Tao.ni,1MK&>•••º> 

u 1 .. Ta,.,..T1 .. o,, ... u 25 e.o?Ja 21Q.JG6 3SDIAs 
Ll&aaTae..,.TllLM7a0.s 
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u- vez terminadas las ..,_.,iones. me llevo 11 cabo la identificKlón y ~Ión e cada una 

empleando la técnica de dlfi'llcción de nyos x para polvos, utilizando un dl&.ctómetro Slemmena 

D-SOOO. Asimismo, se reali7aron las determinllcionea de densidad y panímetroa de nod para cada fiase 

pura y para los compuestos blfiisicos, siguiendo los procedimientos que se deocriben en las siguientes 

secciones. 

Después de caracterizar las &ses puras de los compuestos de LITaO, con los diferentes porcentajes de 

dopBnte, se prq>Braron p11Stillas bitüicas, ti....lendo mezclas entre ella, por ejemplo, se mezclaron las 

composiciones de 8% de Mg"• y 5% de T;"+, como lo Indican las tablas ames menclotwdas, es decir se 

obtuvieron 3 series de compuestos bifibicos, las pastillas se elaboraron utilizando 1.2 8fS. de 

compuesto mezclado, emplCllRdo una prensa hidráulica, 11plicando una presión de 2.S Ton y 

sinterizando las mismas a una temperatura de 1000 "C, durante 10 dlu, para obtener mayor resistencia 

mecánica. 

Cada uno de los compuestos bifásicos fue sometido a un estudio detall8do de difracción de rayo9-X, 

para corroborar que se mantuvieron las filses puras dentro del co-1110 bifibico aún despui6s de 

sinterizar a 1 OOO"C, es decir verificar que no reaccionaron las fiases entre si y que no hubo difbaión 

entre ellas 
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IV.2.-CARA~CIÓN DE LAS SOLUCIONES SÓLIDAS. 

Para la Identificación de las soluciones aólldas obtenidas. '"" empleó el método de difracción de l'll)'09-X 

para pol'VOs, utilizando un difractómetro Siemens D-5000, con nldlaclón de Cu kat y con un tlltro de 

Niquel. 

El patrón de difracción de los compuestos, pennite identificar las &aes criaalinas presentes en la 

muestta, y con esto corroborar la furmación de la solución sólida deaeada, ai es solución aóllda. de""" 

mostrar una sola &se, es decir su patrón de difracción debe ser muy similar al patrón de difiacción del 

compuesto puro, cambiando solamente, la posición de los máximos de difracción en la escala 20. 

Para la identificación de compuestos cristalinos, se empican las tarjetas JCPDS, el soft""""' del equipo 

cuenta con un programa que permite la consulta de alrededor de 35000 tarjetas. es decir patrones de 

difracción de polvos de dif"erentes materiales ... , Cada tarjeta proporciona los valores de las distancia 

interplanares de las lineas de difracción en fonna decreciente, intensidades relativas, indices de Mlller, 

radiación empleada para la determinación, parámetros crlataloaráficos, propiedades fiaicu del 

compuesto, fünnula. etc. 
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IV.3.-DETERMINACJÓN DE P.ARÁMETROS DE RED 

Para "-11daa más precisas de esi-:los interplanares "el", se emplea una ...,locidad de barrido menor 

(por ejemplo '-a de 0.1 ºde 29 / min) y se agrega IDl estándllr intemo, el ~ual tiene que eer un nmterlal 

puro c.x>n un patJ'ón de di&acción simple, cuyos valores de "d .. sean conocidos con precisión. además de 

que sus máximos de difracción no lnlerfleran con los de la muestra. aJaunos ejemplos de _....._ 

intemos comúnmente utilizados son: KCJ, NaCJ, Ah<», SiO:t. etc,. El eáálldar interno previamente 

secado, se mezcla con la muestra. El filctor de corrección,. se obtiene de las diferencias entre los valores 

observados y loa valores del estándar. Entonces este fuctor se aplica al i-tron que se va a medir. En las 

mediciones realizadas en el presente trabtjo, esta corrección - realizó directamente en el equipo, 

utilizando el software para operación del mismo, de tal forma que loa di&acio¡¡ranma 11e obtuvieron ya 

corregidos. 

Las tarjetas JCPDS nos proporcionan los Indices de Miller para el c:o_.u> -1iado, a po¡rtir de 

éstos Indices se pueden calcular los parámetros de la red cristalina de una solución oólida.. La e.uuctura 

hexagonal del LITaO,, cumple con la relación: 

l /d2 =4/3 • { (h2 +hk+k2)/a2
} + 12 /c2 

donde h,k,1 son los indices de Miller. Los máximos del patión de difiac:ción que se escogieron para 

realizAr el cálculo de los parámetros de red de LiTa03 fiaeron loa que c:o..._...sen a los lndic• de 

Miller (3,0,0) y (2,0,8).(fisura 9). Cotno - mencionó con anterioridad,, para tener mayor prec:iaión en la 

determinación, se utiliz.ó como eaál>dar interno KCI, y una ...,locidad de burido nuy lema (0.01• en la 

eacala20). 
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ESCALA 2-THETA 

Fig.- 9. Amplificación de los máximos de difracción con Indices de Miller 3,0,0 y 2,0,8. 

La sustitución de Jos valores "d" y los indices de Miller en la ecuación anterior, permiten Ja obtención 

de los parámetros de la red cristalina, de la manera sif!uiente: 

Resolviendo la ecuación para los Indices de MiUer (3,0,0): 

Se tiene que: a=.,¡ 12 d 2 

TESIS CON 
;;- r.; ; . ·' DE ORIGEN 

L,_:_.:_::.: .. :-=--

Asimismo, resolviendo para los Indices de Miller (2,0,8): 

Tenemos que: e= .,¡ 641 d-" - (16 a-"/ 3) 

Sustituyendo los valores corregidos de la dislancia interp""-r "d" para cada mlixlmo de difiw:ción, .., 

calcularon para cada caso los puámetros de redó parámetros de celda "a" y "e". 

35 



IV.4..-DETERMINACIÓN DE DENSIDADES 

Los valores de densidades experimentales, se detenninaron empleando WJ plcnómetro 

(ultrapycnometer 1000), el cual fimciona al aplicsr presión externa a una muestra sólida contenida en 

una celda (muestra sólida en polvo) de volumen conocido, por medio de la inyec;clón de un IPIS inerte, 

en este caso Helio, de lo anterior junto con la relación entre la presión inicial PI y la presión final P2: 

PI /P2=VI /V2 

Podemos obtener el volumen de la solución sólida. 

Esta relación presión-volumen para el equipo con el cual se realim la medición, esta dada por la 

siguiente ecuación: 

Vp ~Ve - Vr • (PI I P2 - 1 ), 

Donde: 

Vp =volumen de la muestra 

Ve= volumen de la celda (cm') 

Vr = volumen de referencia de la celda 

PI =presión inicial 

P2 = presión final 

En vinud de que conocemos la masa de la muestra &ólida contenida en la celda, a partir de la relación: 

Densidad = Masa / Volumen; determinamos el valor de la demldad pua cada celda unitaria que 

conforma la estructura cristalina de la muestra, para el caso del LiTaO., una celda unilaria contiene 6 

fürmulas unitarias isualcs, cada celda contiene 6 átomos de Li, 6 álamos de Ta y 18 álamos de 

oxígeno. 
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Es posible oi.- laa denald.des teóricas.,... tener una COmpll'llCión con los doilos experimentaJea. 

Las densidaldes teóricas ae calcularon a piutjr de la siguiente ecuación: 

Densidlld = Z • (PM promedio I NA) I Vol 

Donde: 

Z =número de fürmulas unitarias. (en ate caso Z=6) 

PM = peso molecular promedio de laa muestras preperadas, obcenido de 11e.-do a la composición 

(g/mol). 

NA- número de Avo¡¡adro, NA= 6.023 • to" (moléculas/mol). 

Vol.- volumen de la celda unitaria (cm3
), calculado a partir de los panúneuos a y e para la estructura 

heXBBonal del LiTa03. 
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V.- RESULTADOS 

V.1.- PATRONES DE DIFRACCIÓN OBTENIDOS 

APENDICEI 

En base a los diúactogramas obtenidos de cada una de las filaes puras de LITa03 y de los compuesto• 

bifásicos, se omerva que se obtuvieron las &ses puras de LiTa03 • asi como los COmrpueRoS blfiisicos 

deseados. 
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V.2.- PARÁMETROS DE RED 

A continuación se reportan los valorea obtenidos para los puámetros de red de c..ia fiose. 

SERIE DE COMPVESTOS DE LIT.O. CON Ma (2+) 

DISTANCIAS 
l'OllMULA 'M.MOL X P.M. '"'A\ PARAMrrllOS DE RED 

DEM• ·-- -~ 
,._.. . e 

Lil-llx Ta1-x ldg.Jt O, 
U o.m"M Ta O.ilr1n Jt.Aa a.11n2 Os s 0.0208 233.7125 1 ....... 1.36007 S.1S45a3 13.786444 
Ll1-3X Tai..x ~ Cla 
U o..,. Ta o.•n Ma o 1>92 O:t 13 0.03-t8 232.2489 1.'8807 1.36520 S.1541125 13.805073 
U1-3X T111..x ~ Cla 
Li o.,..,, Ta o.ac1 J.4a cun• O:t 27 0.0779 227.7 .. 26 1.a857 1.365 ... S.156557 13.11131168 

SERIE DE COMPVESTOS DE LIT.O. CON TI (4+) 

DISTANCIAS 
l'OllMULA 'M.MOL X P.M. ~&• PARAMrrllOS DE RED 

DETI ,_,_ 
~~ .... • e 

l..11.x Ta14x TI"* Ch 
LI 01972 Ta o.•1a TI o.on2 O:i s 0.0128 2313014 t.4&504 1.3620S S.144329 13.7731191 
U1.x Ta1.u TI cx O:t 
Li o.w. Ta o.cu• TI cuMa C>s 10 0.0262 230.3309 1.48430 1.36201 S.141'M6 13.771091 
LI1-x Ta1.u TI ex O, 

U o.na Tao.,... TID.2S72 o, 2S 0.0718 210.1636 J.47974 1.3591111 s.1~ 13.7->2 
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V.3.- DENSIDADES TEORICAS Y EXPERIMENTALES 

En las siguientes tablas de dato-. se reportan los valores de deu81d..tes teóricas y experimmta)ea 

obtenidos. 

SERIE DE COMPUESTOS DE UTll(»CON Ma(2+) 

FORMULA %MOL VOLUMEN DE LA DENSIDAD DENSIDAD 
EXPERIMENTAL 

DEM- CELDA(.'' TEORJCA ,_....., ·--· Ll1..,,x Ta1..x Mg.x <>.. 
Llo..mM Tao.9191 Mno.m12 Ch 8 317.2175 7.3381 7.3914 
U1...sx Ta1.x ~ <>.. 
U o.- Ta o.•» Ma o.U92 Ch 13 317.6760 7.2816 7.3142 
LlMx Tai.x~x<>.. 
U o..,.., Ta 092:21 Jt.A ... ru11e Ch 27 318.0920 7.1310 7.206S 

SERIE DE COMPUESTOS DE UTll(» CON TI (4+) 

FORMULA %MOL VOLUMEN DE LA DENSIDAD DE1'1li1DAD 

DETI CELOA(Al TEORJCA •--l ~AL 
U1-x Ta1..sx TI a: o, 
Li o..-n Ta a.•1• TI o.a512 Ch 5 315.6690 7~ 7.37616 
Lll..x Tai..a TI a Ch 
U otm• Ta o.c1• TI o. .... OJ 10 315.2!11>2 7.2761 7.3293 
Lh-x Ta1-u: TI « o, 
U o.ca Ta o.7M6 TI o.an Ch 25 313.2539 6.6822 6.7622 
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VL- ANALISIS DE RESULTADOS 

De los resuhados arrojados, podemos obeet-var los siguientes aspectos lmportmwes: 

En t.se a los dilhu:togranaa oblenldos pera las '"filaes puras" (solucione• oólldaa de LIT.O>. con 

düerentes porcentajes de dopante Ma2
+ ó Ti'+) y los compuestos bi&slcos para todas las aeries 

preparadas, podernos conoborar que no hubo difusión entre las filaes al funnar el compuesto bi&sico, 

ya que se observan los dobletes esperados en los máximos de difracción con los índices de Miller 

(3,0,0) y (2,0,8). que fueron los utilizados como referencia para las determinllciones de porámetn>s de 

celda. correspondientes a la presencia de las dos filses puras en el compuesto bifásico, estos máximos 

de difracción se encuentran muy cercanos entre si, por tratarse de fases imoestructunlcs. pero son 

claramente diferenciables una de la otra. Asl mismo, en bue al máximo de difi'acción del estándar 

interno utilizado (KCI), con el cual se corrigieron las po•iciones de los miixlmos de dlftacción de loa 

compuestos. se puede verificar que estos se mantienen en sus posiciones con respecto a lo• 

difractogramas de las "fiues puras". Con lo anterior se confirma que no existió l'C8CCión entre las dos 

especies de la solución sólida y que se tienen los compuestos blfiíaicoa deseados. 

Por otra pane, de las determinaciones de parámetros de red y densidaldes. en ambos c:uo• se mprecia. 

que estás propiedades, se ven clanunente modificadas, con respecto a la cantidad de dopante que 

pre!lenta cada serie de compuestos, ea decir, comparando las diferentes composiciones de LIT.O. con 

Mg2 + y Ti .... respectivamente, observamos que a mayor cantidad de dopante introducido, la densidad del 

compuesto disminuye. así como el peso molecular del mismo. Por otra pmte, la cantidad de do.-nte 

modifica el volumen de la celda. y a ,... vez los parámetro• de red. los cuales pua el CatlO de la serie con 

Mg2
\ aumentan con furme aumenta el po~ de catión inlroducldo, lo mismo ocune con el 

volumen de la celda unitaria. En cambio, para la serie con TI. al aumentar el pon:entaje de éste, los 
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-6mettos de red "a" y "c" disminuyen, al igual que el volumen de la celda unilmia. Lo -..rior me 

obllerva claramente en loa gráficos de densidad teórica y experimental VS % de do_..., y de Volumen 

de la celda VS % de dopante (Anexo 1 ). Esta tendencia ea relativamente fkil de entender tomando en 

cuenta el mecanismo de sustitución, donde se lleva a cabo la sustitución de átomos de Ll1+ y Ta S+, por 

átomos de Mg2
• y Ti4'". los cuales son de menor tama6o y masa. lo cual repercute Invariablemente en el 

- de la celda unitaria del compuesto y en su densidad. 

otro aspecto importante a comentar, es que de acuerdo con loa resultados teóricos y experimentales. 

podemos apreciar que la tendencia encontrada experimentalmente y comenr.da con anterioridad. 

corresponde a la indicada por los cálculos teóricos. es decir nuestros reoultadoa p.-len darse como 

válidos. 

En relación a la Temperatura de Curie (Te). podemos .,_.,.... del compuesto bibúico obtenido, que al 

estudiar el componanúento de este material bifásico con respecto a la te._.uura. .., esperaría 

observar que un incremento de ésta. ocasionaría que una de las - au&ieno la -ición 

ferroeléctrico-paraeléctrico, produciendo asl una variación en la cantidad de .,_ que genera. 

PoSlerionnente, cuando disminuyera la temperatura. gran parte de la poluiDoción .., recupcnria debido 

al efecto de la segunda fiue, ya que la temperatura de Curie de cada solución sólida de LiTaO., 

depende fuertemente del catión que se introduce en su red. Para el caso de las soluciones sólidas de 

LITaO, con Mg2
• y Ti4+, la Temperatura de Curie decrece al aumentar la concemnción de estos 

cationes en la BOlución sólida. 

De acuerdo al diajp'ama de liases tenwrio para el sistema Lb<> : T..O• : Ma<> • (el cual es muy similar 

al del sistema Lb<> : TmzO• ! Ti<>,), podemDa observar que el limite de solubllidad pmra las soluciones 
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sólidas obtenidas ~e tiene alrededor del 45o/o de MgO 6 Ti02, y que este amplio intervalo es el 

que permite la formación de las soluciones. sólidas de LiTa03 con estos cationes (pag. 20), de 

acuerdo con Jos siguientes mecanismos de sustitución esteq':liométricos: 

3Li3+ + Ta-5 + ·Y. 4,Mg2 +· 

Li 1 ~ + 3Ta5 +· Y 4Ti4 + 

En estudios de polvos policris~~inos 'de sol~cion~S:~ó~i~~ -dei ·LiTaO;{co~. Mg2
+, el.diagrama 

ternario Li02 : Ta20, : MgO, la -dií-eccióri· de Ja z~n~ .dC la -~¡)lu~ión sóÚda pareCe dirigirse al 

compuesto uMg.¡Ta20gn. como--se·~ridi~'':1.··~~r:1 ~t~;¡~~id~d~·._:~;~·~~J-~-¡~·~~-~;~·puest~ es el de la 

sustitución estequiométrica; esto e;_4i(1g2··.~~stit~~;,l1 :;, 31.ii~ Y, Taº> Se ~~port~ el va_lor de Ja 

Temperatura de Curie para la .sol~~·ión ·~~ii~;~ e·~te·~~~~~-~~~8 ·d~·Li~~6~~c~~,~~~;;:·l~~:~u~l es de 
.. . ·,:-·- - ·---·:·:_\·( ";"-.• ;::~~:-~:··". :·'~·~-.. ···": 

Te= 730° C _ _ ~-- ',_~ .. ~1---"· -·}· ~·:~:."_>; -.··~:e:· 

Para Ja solución sólida de LiTaO, con Ti .. , de ig.;ai ;,,an~;]q~e.:conll;:~tli.~e~·dj~;,lentes, Ja 

zona de solubilidad en los diagramas temarios d~·.·fa~~~.·-p~;~~~:,'~,~~~Í~~~~~t:~~j~~~~~~-ci~_Li;TLi09, 
·, ,·-,_- ,; .. ,:. .: "'"". ,~· . '.f:~:·~(2/:;.:~' .. ~. _. ·_ 

con el correspondiente mecanismo de sus_tit~dó~ .-e~~~~~i~.ñié~r~p-~ ~~-~~·-·i:~~i-~~~>~e 1a :m-~s~a 
manera. la fase de las soluciones sólidas con. el ~~i~,~:1i~it~;·~~; siÍ:~üi;~·~~-~::;~-;~~~ent~~ e~ la 

.' -. - ........ ,, .. , ·-,., ;-· 

línea estequiométrica de la solución sólida de LiTaci3; .. ·e1 ... ~~i~~ ·r~PO~a:d~O~.·d~.- l~·-'te~peratura de 

Curie para Ja solución sólida con Ti4
+ es de Te= 340 ~C: 
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VIL-CONCLUSIONES 

En bme a los resultados obtenidos, podemos concluir lo siauiente: 

-Se obtuvieron loa compuestos bifiísicos esperados, manteniéndose en ello• los dos especimenea de la 

solución sólida de LiTao,. dando origen asi al material bifásico terroeléctrico daeado. 

• Se prepararon las soluciones sólidas y los bifiisicos de LiTa03, con los po~ Indicados de ceda 

catión (Mg2
+ y Ti4}, utilizando la slntesis por estado sólido, aprendiendo las ventajas y desventajas de 

este método de slntesis, que es el más utlli2ado en la obtención de mmerillJell cerámicos. 

- Utilbamos la técnica de difracción de Rayos-X por el método de polvos, para la identificación y 

caracteriz.ación de los compuestDs puros. Asl mismo, por 8-ilo de un esludio detallado con dicha 

técnica esp«troscópica, utilizando KCI como estándar interno, comprobamos con loa difractogramas 

obtenidos,. que las fases de LiTa03 con Mg2 + y de LiTa03 con Ti .. , a mantuvieron puras en el 

compuesto bifiísico, es decir, no hubo difusión entre ellas. 

- Por otra parte, observamos como la cantidad de dopante inlroducido en la red del LiTaO,, ~ 

considerablemente en el tiempo de reacción involucrado pana la prepmnción de cada &.e pura. 

aumentando el tiempo de reacción al aumentar el % de dopmttc introducido en la red. ya que la 

furmación de la solución sólida es mas lenta al acercamos al limite de solubilidad de la ..U-. 

- Continuando con la influencia del % de dopante de cada compuearo, podemo• concbúr que éale ea 

determinante en las po ............ del co_.w fi>nmdo, como son la clenaidmd y los ~ de 
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celda, debido al mecanismo de susaltuclón de Ll 1+ y Ta s. por Ms2+ y Ti4"". 8e8ún - el ca.o. Lo 

anterior se ilustra en el Apéndice 2, donde ae --.n los páficoa de denaldlidea te6ricaa y 

experimentales VS % de dopante. El ~mo de SW1tituclón pera la fi>rm.:lón de laa soluciones 

sólidas es el siguiente: 

3Li1+ + TaS+ - 4Mg2+ 

Li1
+ + 3Ta5

+ - 4Ti++ 

Es relativamente flcil de comprender el comportamiento mo--. en los gráficos. si tomamos en 

cuenta las dif'erencias de carga y masa de los cationes que se introducen en la red, con rnpecto a los 

Alomes de LI'+ y Ta,,.. que sustituyen. 

- En virtud de que nuestros resultados experimentales se asemejan considenoblemente con los esperados 

teóricamente, podemos concluir que el presente trabajo experimental cumplió con loa objetivos y 

alcances planteados. 

- Indudablemente, futuros u.bajos de continuidad al presente desanollo, in'W>lucrarian estudios 

detallados de las propiedades eléctricas y magnéticas de este nuevo tipo de material ceráJllico bifiisico, 

generando asl un mayor campo de aplicaciones y usos para-., nmteriaL 

- La ciencia de materiales y la investlsaclón de los misnio.. avanza cllda dla a paaoa lllJipntadoS, sin 

emberso, quedan muchos ...ieriales y aplicaciones por desarrollar y dea:ullrir, pera lo cual es 

necesaria la formación de srupos de investigación interdiaciplinarioa, lo cual ..._.. comlao que -

campo de estudio - cada vez m6s importante para el -..Olio tecnolóalco de la h1111Wnidad. 
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VID. APENDICE 2 

Vlll.l.- GRAFICAS DE DENSIDAD TEORICA V EXPERIMENTAL..,.% 

DE DOPANTE (Ma ~ 

DENSIDAD TEORICA va 'Ye OOPANTE 

7.5 
~ 7.4 iiii! 
~ - 7.3 

T 

-~. ~ :§ 7.2 ._,¡ e 7.1 -z 7 !! 
6.9 

%Ms(2+) 

DENSIDAD EXP. va% DOPANTE 

%Ms(2+) 
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VIIl.2.- GRAFICAS DE DENSIDADES TEORICAS V EXPERIMENTALES va% 

DE DOPANTE (TI~ 

DENSIDAD TEORICA vs % DOPANTE 

7.6 
"" V 7.4 

~ 'i' 7.2 

=:i e 7 

§ 6.8 

6.6 
%Tl(4+) 

DENSIDAD EXP. vs % DOPANTE 

- 7.8 
~ 7.6+---~.-----------------

.!r 7.4 :r:==~=~~~~·~~:::~==:~== ~ 7.~ _¡_ 1 
--T 

~ 6.8 +-------------__;;:=-"'T~--
9 6.6 +-----------------,A,---­
~ 6.4 +--------------------
15 6.2 +--------------------

6 +---------.-------~------. 
%Tl(4+) 
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VIII.3.- GRAFICAS DE VOLUMEN DE CELDA UNITARIA 'VB % DOPANTE 

VOLUMEN CELDA UNITARIA n % 
OOPANTE 

3::1 ====~ 
317.5 _,_ __ L?:"" ____ """'__,'----------

317 -1---.I______,-.._ _____________ ~ 

%Ma(2+) 

VOLUMEN CELDA UNITARIA n % 
OOPANTE 

:
::::571---='----=S;;;.,.__¡. ________ _ 

-= ~ 3134-------------~~-------~ 
%Tl(4+) 
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IX.- APENDICE 3 

.. TARJETA JCPDS PARA EL COMPUESTO LITaO.,,. 
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29-0836 libve)enslh= 1.540598 

LlTa03 2e lnt h k 1 2 e lnt k 1 

!.ilhium Tanlalum Oxide 23.739 100 o 1 2 
32.865 40 1 o 4 
34.785 25 1 1 o 
39277 .. 4 o o 6 

------------------ 40.134 3 1 . 1 3 . 
Rod.: CuKal i.: 1.540598 Filler: Mono d-sp: 42.570' ' 14 "2 o 2 

Cut off: lnl.: Diflracl. f/kor.: 11.80 · .. '\ ~rn~:"¿~:;~ r: .. 
Ref: Nall. Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25. 14. 20 (1977) 056,1 03 ( 14 . 1 2, 2 

92.495 
94.724 
99.054 

100.116 
103.452 
104.532 

; 57.402 •é :' 6 'i o 1 · .. 8 
------------------· 61.170.{ 11 '.·2 1 4 

'62.381 · 6 ·3 o o+- 4 Sys.: Rhombohedral S.G.: R3c (161) 

a: 5.1530 b: e: 13.755 A: C: 2.6693 · ... ·· 68.877 . 3 2 O 8~ C 
71.748:····3 '1 010 •·· 
.73.442;\3 2 2 o 

. 76.221 , .. 3 3 o 6 
78.436 > 4 3 1 2 

a: p: 

Re!: lbid. 

Z: 6 y: mp: 

, 79.528, . 4 . J • 2 B 
Dx: 7.430 Dm: SS/FOM: F:29 = 52(.0135 , 41) · .... 82·267. ; 2 • O 2 10 __________ __.;. ____ __.;._ 82.800 ''· 4 l. 3 4 

Ll Nb 03 type. Silicon used as an interna) stand. PSC: hRlO. To 
replace 9-187. Mwt: 235.89. Volume[CD): 316.31. 

. 84.441;:: 1 o o 12 
. 86.608.3 2 2 6 
. 88.775 1 o 4 2 

.b . 1997 JCPDS-lnternalional Centre for Diffraclion Dala. Ali righls reserved 
PCPDFWJN v. 1.30 
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29-0836 

LlTa03 d(A) lnl 

Lllhium Tanlalum Oxide 3.745 100 
2.723 40 
2.577 25 
2.292 4 

Rad.: CuKal i.: 1.540598 Filler: Mono d-sp: 2.245 3 
2.122 14 

Cul off: lnl.: Diflracl. !/Icor.: 11.80 1.671 16 

Rel: Nall. Bur. Stand. (U.S.) Monogr. 25. 14. 20 (1977) 1.712 20 
1.638 14 
1.604 6 
1.5139 11 

Sys.: Rhombohedral S.G.: R3c (161) 1.4874 6 

a: 5.1530 b: e: 13.755 A: C: 2.6693 1.3621 3 
1.3145 3 

a: p: y: Z: 6 mp: 1.2883 3 

Rel: !bid. 1.2481 3 
1.2183 4 

. 1.2043. 4 

Dx: 7.430 Dm: SS/FOM: F29 = 52(.0135 • 41) 
. 1.1710 2 
.· 1.1648 e 4 

1.1463 1 

Ll Nb 03 type. Silicon used as en interna! stand. PSC: hRlO. To 
.. 1.1231 3 

replace 9-187. Mwt: 235.89. Volume[CD]: 316.31. 1.1012 1 
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