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INTRODUCCION

Las perovskitas son cristales inorganicos, que
presentan interesantes estructuras como: Electronicas
que van desde aislantes a metalicas,
superconductividad, ademas poseen ordenamientos
antiferromagnéticos, ferromagnéticos.
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Fuente: Helmholtz-Zentrum Berlin y Ecole
Polytechnique Fédérale de Lausanne
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METODO DE PECHINI
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Formacion de
compuestos estables

La polimerizacion de
quelatos basicos

Formacion de una resina
de alto peso molecular

Tratamiento térmico
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Figura 2. Imagen MEB de Ia
muestra 2, después de ser
sometida a tratamiento térmico.




perovskitas

Fluorescencia de rayos X
(XRF)

* Permite conocer la
composicion quimica de
las muestras en forma de
oxido.

Mediciones magnéticas

e Técnica usada para
determinar
comportamiento
antiferromagnético en las
muestras.

INTRODUCCION

* Técnicas usadas frecuentemente para la caracterizacion de

Difraccion de rayos X
(XDR)

e Técnica para determinar la
estructura cristalina de las
muestras.

Micrografia electrdnica
de barrido

e Técnica usada para
determinar el tamano

promedio de particulas.

Figura 3. Estructura cristalina
de perovskita doble.
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OBJETIVOS

OBJETIVO GENERAL

Estudiar las propiedades estructurales y magnéticas de LaNiy:Tij:05 Yy
La,NiTiOg, sintetizadas con una temperatura de calcinacion inferior a las
correspondientes condiciones térmicas reportadas para las mismas
perovskitas dobles.




OBJETIVOS

OBJETIVOS ESPECIFICOS

« Caracterizar las perovskitas dobles sintetizadas mediante el
uso de fluorescencia de rayos x, difraccion de rayos X,
microscopia electronica de barrido y analisis de magnetizacion.

« Determinar mediante un refinamiento de Rietveld propiedades
del sistema cristalino de las perovskitas dobles sintetizadas.
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MATERIALES Y METODOS

Tratamientos




MATERIALES Y METODOS

Método de Rietveld
Vei= ), So ), (LAPCF)ou0(T~ Top) + b
Funcion objetivo = X* = Z Wi (Vei — Voi)*
i

(YO,i — |YO,i|])2 =0° [yO,i]

W= 1
e [Vo,il
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®= Fase cristalina

h= Reflexién de Bragg

Sp= Factor de escala de fase cristalina @
L= Factor de polarizacion y multiplicidad
A= Correccion de absorcion

P= Funcion de orientacion preferencial
C= Factor de correccion especial

F= Factor de estructura

Q(Tl- — Tq)’h)= Funcién de perfil de las
reflexiones

b;= Intensidad de background

Yo,i= Datos experimentales observados en
angulo 26

w;= Factor de ajuste ponderado

X?= Chi-cuadrado

Iyo,l-|= Valor esperado de los datos
DY EETES
0[Y,,i]= Incertidumbre estandar
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RESULTADOS Y DISCUSIONES

Fluorescencia de rayos X (XRF)

Tabla 1. Composicidon quimica basada en el oxido metalico de cada muestra

e s e
16.79 16.41 16.58
& 16.54 16.04 16.67




RESULTADOS Y DISCUSIONES
Difraccion de rayos X (XDR)

Tabla 2. Tamano promedio de grano, parametros estructurales, factores del
refinamiento de Rietveld de los datos XDR

27.1 32.4 39.8
6.643 6.640 6.681 6.631 6.605
Pbnm Pbnm P2,/n Pbnm P2,/n
240.2(1) 240.3(1) 239.9(1) 240.6 241.6

1.68 1.59 1.64

12.7/14.6/4.3 12.1/13.9/3.7 11/14.1/3.14




RESULTADOS Y DISCUSIONES

Difraccion de ravos X (XDR)
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Figura 4. Difractograma correspondiente la perovskita LaNig :Ti; O3 y su
correspondiente estructura cristalina en 3D




RESULTADOS Y DISCUSIONES
Difraccion de rayos X (XDR)

(b) | (e)
ﬁ

= | T Tt

s

2

c ¢ |

O

| LI JL| | Illl ‘ILI Ill P” I LIIIIIIIII !IIIIIIIIII il ! ) |
0 10 20 30 40 50 60 70 80 90 100
26 (°)

Figura 5. Difractograma correspondiente la perovskita LaNij :Ti; O3 y su
,,,,, correspondiente estructura cristalina en 3D



RESULTADOS Y DISCUSIONES
Difraccion de rayos X (XDR)

(c) (f)
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Figura 6. Difractograma correspondiente |la perovskita La,NiTiO, y su
correspondiente estructura cristalina en 3D




RESULTADOS Y DISCUSIONES ES PE

e UNIVERSIDAD DE LAS FUERZAS ARMADAS

/ "\
HV WD mag O |spot| det | HFW 1um \' WD mag [J |spot| det HFW 1um HV WD mag [ [spot| det | HFW \ 1um
20.00 kV/10.0 mm 120000 x| 1.5 |ETD 2.49 pm Quanta FEG 450 CENANO 20.00 kV[{10.0 mm 120000 x| 1.5 |ETD 249 ym Quanta FEG 450 CENANO 20.00kV 10.1 mm | 120000 x| 1.5 |[ETD 2.49 um\ Quanta FEG 450 CENANO

Figura 7. Imagenes MEB de las muestra 1 (a), muestra 2 (b), muestra 3 (c)
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Analisis magnético
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Figura 8. Variacion de M junto con M frente a la temperatura para (a) la muestra 1, (b) la
muestra 2 y (c) la muestra 3.




RESULTADOS Y DISCUSIONES
Analisis magnético

Tabla 3. Temperatura de Weiss (), constante de Curie (C), y momentos
magnéticos efectivos (ueff) para las muestras 1, 2 y 3.

14-40 - 0.207456

_ 14-40 -12 0.114417 0.96
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CONCLUSIONES

« Se sintetizaron nanoparticulas de LaNiy:Ti;:O05 Yy La,NiTiO; mediante el
método Pechini modificado. LaNi, Tiy O se calcind a 1073 K durante 17 h,
mostrando una simetria ortorrombica con grupo espacial Pbnm, con un
tamano medio de particula igual a 31,9 £ 1 nm, un valor de temperatura Néel
en torno a 15 Ky un momento magnetico de 1,29 uB.

« Cambiando el tiempo de calcinacion de 17 h a 100 h, este material presento
la misma estructura cristalina y grupo espacial, con un tamafno medio de
particula igual a 50,7 £ 2 nm, un valor de temperatura Neel de
aproximadamente 12 K, y un momento magnético de 0,96 uB.

24



CONCLUSIONES

e Por otro lado, La,NiTiO; mostré una estructura cristalina monoclinica, con grupo
espacial P,1/n tamaino medio de particula igual a 80,0 £ 5 nm, valor de temperatura

Néel alrededor de 23 K, y momento magneético de 2,75 uB.

e El ordenamiento aleatorio de los cationes Ni?*y Ti** se verificd para la muestra de
LaNi, :Ti, :O5 sintetizada con el menor tiempo de calcinacion. Ademas,, se confirmd

el orden de sal de roca de los cationes Ni%*y Ti4* para el La,NiTiO.
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