Universidad Nacional Mayor de San Marcos
Universidad del Pert. Decana de América

Direccion General de Estudios de Posgrado
Facultad de Ciencias Fisicas
Unidad de Posgrado

Preparacion y caracterizacion de micro esferas huecas

de hematita por el método sol gel

TESIS

Para optar el Grado Académico de Magister en Fisica con

mencion en Fisica del Estado Sélido

AUTOR
Silvia Marisel ESPINOZA SUAREZ

ASESOR
Angel Guillermo BUSTAMANTE DOMINGUEZ

Lima, Pera

2017



OSSO

Reconocimiento - No Comercial - Compartir Igual - Sin restricciones adicionales

https://creativecommons.org/licenses/by-nc-sa/4.0/

Usted puede distribuir, remezclar, retocar, y crear a partir del documento original de modo no
comercial, siempre y cuando se dé crédito al autor del documento y se licencien las nuevas
creaciones bajo las mismas condiciones. No se permite aplicar términos legales o medidas
tecnologicas que restrinjan legalmente a otros a hacer cualquier cosa que permita esta licencia.



Referencia bibliografica

Espinoza, S. (2017). Preparacion y caracterizacion de micro esferas huecas de
hematita por el método sol gel. [Tesis de maestria, Universidad Nacional Mayor de
San Marcos, Facultad de Ciencias Fisicas, Unidad de Posgrado]. Repositorio
institucional Cybertesis UNMSM.




2

i

T ol
s
T ANE e

L
=

%{‘i"i! AS

g

UNIVERSIDAD NACIONAL MAYOR DE SAN MARCOS
{Universidad del Peri, Decana de Ameérica)
FACULTAD DE CIENCIAS FISICAS
Vicedecanato de Investigacicn y Posgrado

UNIDAD DE POSGRADO

ACTA DE SUSTENTACION DE TESIS PARA OPTAR EL GRADO ACADEMICO DE
MAGISTER EN FISICA CON MENCION EN FISICA DEL ESTADO SOLIDO

A los cuatro dias del mes de enero del afio dos mil diecisiete, siendo las once de la mafiana, se
reunio el Jurado Examinador, en el auditorio 304 de la Unidad de Posgrado de la Facultad de
Ciencias Fisicas de la Universidad Nacional Mayor de San Marcos, presidido por el sefior Dr.

Chachi Rojas Ayala como presidente, y con la asistencia de los siguientes miembros del Jurade
Examinador:

Dr. Chachi Rojas Ayala

Dr. Felipe Américo Reyes Navarro

Dra. Maria Quintana Caceda

Dr. Juan Carlos Gonzalez Gonzalez

Dr. Luis De Los Santos Valladares

Dr. Angel Guillermo Bustamante Dominguez

(Presidente)
{(Miembro integrante)
(Miembro integrante)
(Miembro integrante)
(Suplente)

(Asesor)

Para ia sustentacion oral y publica del trabajo de Tesis para optar el Grado Académico de
Magister en Fisica con mencién en Fisica del Estado Solido, de la bachiller Silvia Marisel
Espinoza Sudrez con codigo N° 03137001,

Después de darse lectura al expediente de Grado en el que consta haberse cumplido con todas

las disposiciones reglamentarias, los sefiores Miembros del Jurado Examinador, atendieron a la
exposicion de la Tesis titulada:

“Preparacion y Caracterizagién de micro esferas huecas de hematita por el método sol
ge!”
Y formuladas las preguntas, éstas fueron absueltas por el graduando.

Acto seguido, en privado; el Jurado Examinador procedio a la calificacion. E] Presidente
determiné el promedio de la calificacion, obteniendo como resultado de: '

-

Diecisiete (17) muy bueno

A continuacion el Presidente del Jurado Examinador recomienda que la Facultad de Ciencias
Fisicas proponga que se le otorgue el Grado Académico de Magister en Fisica con mencién en
Fisica del Estado Sélido, a la bachiller Silvia Marisel Espinoza Sudrez.

Siendo las trece horas con dos minutos, se levanté la sesién; recibiendo el graduando las
felicitaciones de los sefiores Miembros del Jurado Examinador y plblico asistente.

5.
Los Miembros del Jurado Examinador suscriben el Acta de sustentacion de tesis en Lima, a los
cuatro dias del mes de enero del afio dos mil diecisiete.

Direccion: Ciudad Universitaria, Pabelion de Cienclas Fisicas
Calle Germdn Amézaga 375 — Cercado de Lima
Apartado Postal: 14-0149 ~ Lima 14 Perii

Unidad de Posgrado
Teléfono: 619-7000 Anexo 3802
E-mail postfis@unmsm.edu.pe



10

RESUMEN

Este trabajo reporta la formacion de microesferas huecas de a-Fe:0; (hematita),
mediante el método de burbujeo. Técnica que es sencilla, porque no demanda

plantillas, surfatactes, condiciones especiales de presién o pasos complejos.

Para concretar ese propdsito, lo primero que realizamos fue comprobar la
generacion de esferas huecas cristalizadas de hematita hueca, para ello, se
reaccionaron nitrato férrico nanohidratado y écido citrico en agua con el método
sol-gel. Luego, esta mezcla se sometié a un horno tubular en atmdsfera de aire a
temperaturas entre 180 y 600°C. Se reporta burbujeo entre 550 y 600° C -después

de producida la condensacion.

La morfologia y evolucién de cristal, fue sometida a estudio mediante
difracciéon de rayos-X, microscopio electrénico de barrido, espectroscopia

Maossbauer, termogravimetria y dispersion a pequefio angulo (SAXS).

La muestra consistié en una mixtura de magnetita, maghemita y hematita.
Se calenté entre 250-400°C. En ella observamos que la fase cristalizada de
hematita se formé adoptando la forma de microesferas huecas; las mismas que se

obtuvieron, luego de su cocimiento entre 500 y 600°C.

De ese modo, se demostré que la cristalizacion y la medida de las esferas
de hematita se incrementan con la temperatura. Las medidas magnéticas
registradas, sugieren claramente la transicion de Morin en las esferas huecas.
Ademds, se presenta un modelo para la formacion de las microesferas huecas de

hematita sin plantillas duras.

Palabras claves: Microesferas huecas,hematita, cristalizacion, oxidacion,

oxido de hierro, transicion de Morin.
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ABSTRACT

This work reports the formation of hollow microspheres of a-Fe>O3 (hematite) using the
boiling bubbles method. This technique is simple because it does not require templates,
surfactants, special conditions of pressure or complex steps.

To accomplish this purpose, the first thing we did was to verify the generation of the
crystals of the hollow hematite. For this, ferric nitrate nanohydrate and citric acid were
reacted in water with the sol-gel method. This mixture was then subjected to a tubular
oven under an air atmosphere at temperatures between 180 and 600 °C. Bubbling is
observed between 550 and 600 ° C and after the occurrence of condensation.

The crystal morphology and evolution was studied by X-ray diffraction, scanning electron
microscopy, Mossbauer spectroscopy, thermogravimetry and small-angle scattering
(SAXS).

The sample consisted of a mixture of magnetite, maghemite and hematite. It was heated
at temperatures between 250-400 °C. We observed that the crystallized phase of hematite
was formed taking the form of hollow microspheres. The same hollow spheres were
obtained after their baking between 500 and 600°C.

In this way, it was shown that the crystallization and measurement of the hematite spheres
increases with temperature. The recorded magnetic measurements, clearly suggest the
Morin transition in the hollow spheres. In addition, we present a model for the formation
of the hollow microspheres of hematite without hard templates.

Key words: Hollow microspheres, hematite, crystallization, oxidation, iron oxide, Morin
transition.



