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Sintesis de BaTiO, cubico por rutas quimicas
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Resumen

En este trabajo se sintetizaron polvos ceramicos de titanato de bario (BaTiO,)
mediante dos métodos quimicos: coprecipitacion y precursor polimérico
(Pechini). Estos métodos, altamente reproducibles y confiables, permitieron
obtener particulas de BaTiO, nanométricas (< 200 nm) con alta pureza quimica,
a una temperatura de 650°C; ademas, se logré estabilizar la fase ctbica del
BaTiO, a temperatura ambiente. Se realizé una breve discusion sobre los
mecanismos de formacion de las particulas y una adecuada descripcion de
los procesos de sintesis. Los polvos obtenidos se caracterizaron empleando
espectroscopia infrarroja (FTIR), difraccion de rayos X (DRX), analisis
térmico (ATD/TGQG) y microscopia electronica de trasmision (MET).

----- Palabras clave: Precursor polimérico, coprecipitacion, BaTiOa,
fase cubica

Abstract

In this work ceramic powders of barium titanate (BaTiO,) were synthesized
by two chemical methods: coprecipitation and polymeric precursor (Pechini).
These methods, highly reproducible and reliable, allowed to obtain nanosized
BaTiO, particles (<200 nm) with high chemical purity, at a temperature of 650
°C; moreover, the cubic phase of BaTiO, was stabilized at room temperature.
We conducted a brief discussion on the mechanisms of particle formation
and an adequate description of the synthesis processes. The powders were
characterized using infrared spectroscopy (FTIR), X-ray diffraction (XRD),
thermal analysis (DTA/TGA) and transmission electron microscopy (TEM).

----- Keywords: Polymeric precursor, coprecipitation, BaTiO,, cubic
phase
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Introduccion

El titanato de bario (BaTiO,) es uno de los
materiales ferroeléctricos mas ampliamente
estudiado debido a que su estructura es simple,
comparandola con la de otros ferroeléctricos
conocidos lo que ha permitido entender mejor
el fenomeno. Ademas, presenta gran cantidad de
aplicaciones debido asubuenaestabilidad quimica
y mecanica; su obtencion es relativamente facil
cuando se utilizan los métodos convencionales de
sintesis [1].

El titanato de bario presenta cuatro fases
cristalinas: la cubica (grupo puntual Pm3m) que
es estable a temperaturas mayores a 120°C, la
fase tetragonal (grupo puntual P4mm) estable
entre 120°C y 5°C, la ortorrombica (grupo
puntual C2mm) estable entre 5°C y -90°C y la
romboedral (grupo puntual R3m) que ocurre por
debajo de -90°C. La fase de interés para este
trabajo es la clbica que es centrosimétrica y no
piezoeléctrica, con una estructura tipo perovskita
[1,2].

Debido a su alta constante dieléctrica, bajas
corriente de fuga de corriente y pérdidas
dielectricas, el BaTiO, (BT) se emplea en
el conformado de condensadores cerdmicos
multicapa (MLCC), memorias no volatiles
de bajo voltaje de conmutacion, sensores de
infrarrojo, dispositivos electro-Opticos, sensores
de humedad y termistores con coeficiente positivo
de temperatura (PTCR) [1, 3, 4]. En los ultimos
afios, se ha venido trabajando en reducir el tamafio
de los MLCC para obtener capacitancias altas en
pequefios volumenes. El espesor del dieléctrico
tiene que ser pequefio mientras que el numero
de capas activas, dentro del dispositivo, debe ser
alta [4]; esto ha generado un creciente interés de
reducir la temperatura de sintesis del BT para
utilizar como electrodos metales no nobles, que
son mas baratos [3-5].

La transicion de fase tetragonal-ctibica
(ferroeléctrico—paraeléctrico), que presenta el
BaTiO,, ocurre a la temperatura de Curie (~120
°C) y es acompaiiada por un incremento abrupto
en el valor de la constante dieléctrica, esto debido
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a la gran polarizacion espontanea que presenta el
BaTiO, en su fase tetragonal [6]. El cambio de la
temperatura de Curie hacia mayores o menores
valores, que los 120 °C del BaTiO, puro, permite
ampliarelrangodetemperaturasenel cual sepuede
utilizar la funcionalidad de este material. Para
obtener el BaTiO,, por el método convencional,
se promueve la reaccion en estado solido del
BaCO, y del TiO,. El BaCO, es un compuesto
muy estable y su descomposicion térmica, en
presencia de TiO,, comienza a temperaturas del
orden de 700°C. De igual forma, el hecho de que
la reaccion para obtener el BaTiO, se produzca
por difusion del Ba*? en el material, esto requiere
de altas temperaturas, por encima de 1000°C con
tiempos de reaccion largos, lo que propicia la
aparicion de segundas fases cristalinas [1,3 -5].
Debido a las propiedades especiales del BaTiO,,
y su amplio rango de aplicaciones, actualmente
se ha incrementado el interés por la obtencion de
nanoparticulas de BaTiO, con el fin de aprovechar
tecnologicamente mas este material [7]. Para ello
se han utilizado diversos métodos quimicos:
sol-gel [8], co-precipitacion e hidrolisis de
alkoxidos [9,10], sintesis hidrotermal [11,12] y
mecanoquimica [9], entre otros. Por otro lado, el
método de precursor polimérico (Pechini) es una
técnica de relativo bajo costo que ha permitido
obtener diversos compuestos con particulas de
tamafio pequefo, uniforme y homogéneo, con
alta pureza quimica, entre ellos polvos de BaTiO,
[13]. En este trabajo se sintetizaron polvos
ceramicos de BaTiO,, con estructura cubica,
utilizando los métodos de coprecipitacion y
precursor polimérico (Pechini). Estos métodos
permitieron obtener particulas nanométricas con
una alta pureza quimica. El pequefio tamafio de
particula del BaTiO, favorecio la estabilizacion
de la fase cuibica a temperatura ambiente. Ademas,
el haber sintetizado el titanato de bario fase
cubica a baja temperatura, 650 °C, debe reducir
la temperatura de sinterizacion del compuesto ya
que la reactividad del mismo debe ser alta. Los
métodos de sintesis utilizados en este trabajo
permiten garantizar la reproducibilidad de las
propiedades fisico-quimicas del producto final,
el BaTiO, cubico.



Experimentacién

Sintesis de BaTiO, por coprecipitacion

Para obtener el BaTiO,, utilizando el método de
coprecipitacion, se mezcld una solucion de acido
nitrico 0,5 N (HNO, Fisher 69,7%), en 200 mL de
agua destilada, y se le adiciono6 acetato de bario
Ba((CH,COO), - Aldrich 99%), para obtener una
solucion 0,06M, y TiO, fase anatasa (Aldrich);
se prepararon composiciones con estequiometria
ajustada a la relacion BaO/TiO, =1.

Para garantizar homogeneidad en el sistema,
se coloco en continua agitacion, a 200 r.p.m. y
temperatura ambiente, el agua acidulada junto con
el TiO, (fase anatasa) y se adiciono a la suspension
el Ba (CH,COO),. Posteriormente, se adiciono el
hidréxido de amonio (NH,OH- J.T. Baker 29,6%)
a una velocidad de 0,05 mL cada 20 segundos;
el sistema se llevo hasta el pH de interés (pH 9),
valor que se determind previamente con base en
la curva de valoracion potenciométrica del sistema
(grafica que indica la variacion del pH con el
volumen adicionado de precipitante). Tanto el
monitoreo como el registro del pH, de cada una
de las soluciones al adicionarles el precipitante,
fueron realizados utilizando el Titrino Metrohn
SM 702 con electrodo de vidrio.

Para eliminar gran parte del solvente de la
suspension se usd el rota-evaporador Buchi
R-124. Luego, el polvo hiimedo obtenido se
mantuvo a 60°C en una plancha, durante 24 horas
hasta obtener peso constante del solido. El solido
resultante fue macerado, en un mortero de agata,
obteniéndose asi un polvo de color blanco con
textura fina, bastante higroscopico.

Sintesis de BaTiO, utilizando el método
de precursor polimérico (pechini)

Inicialmente se calento etilenglicol (Mallinckrodt
99,5%) a 70°C y se adiciono acido citrico
(Mallinckrodt 99%) en una proporcion 4:1,
respectivamente, manteniendo constante la
temperatura de la mezcla a 70 °C; agitando
continuamente, se agrego el acetato de bario.

--------- Sintesis de BaTiO, ciibico por rutas quimicas

Por separado, se diluyo el precursor de titanio,
tetrabutoxido de titanio (TBT- Acros 99,9%)
en 50 mL de etanol (Merck, 99,9%), solucién
base para obtener la muestra denominada
P10. Paralelamente, a una solucion similar
a la anterior se le adicion6 un acomplejante,
acetilacetonato - AcacH (J. T. Baker 99%) en
una proporcion 1:1 con el TBT, para evitar la
formacion de precipitado en el sistema debido a
la alta velocidad de hidrdlisis del alcoxido (esta
fue la solucion base que se utilizo para obtener
la muestra denominada P11). Las soluciones
se dejaron en agitacion por 10 min y cuando la
mezcla, precursor de bario-etilenglicol y acido
citrico, se torno totalmente transparente, se llevo
el sistema a temperatura ambiente y se le adiciono
lentamente la solucion del precursor de titanio,
sin (P10) y con acomplejante (P11), manteniendo
la agitacion por 30 min. A continuacion, se les
adicion6 el hidréxido de amonio notandose que
a pH 3,95, para el sistema sin acomplejante, se
presentaron reacciones de hidrolisis generandose
un precipitado en el seno de la solucion; los
sistemas se llevaron hasta pH 8 adicionandoles
NH,OH a una velocidad de 0,05 mL/s. Luego,
las suspensiones se calentaron a 70°C y después
de 10 min el sistema sin acomplejante se torno
transparente. Una vez se garantiz6 la inexistencia
de precipitado en los sistemas, estos se
calentaron, en continua agitacion, hasta alcanzar
una temperatura de 140°C para favorecer las
reacciones de poli-esterificacion. Estas reacciones
llevaron a la conformacion de una resina de color
negro, resina que se calcin6 a 200°C, durante 24
h, obteniéndose un so6lido negro que se macerd
empleando un mortero de agata.

Caracterizacion de los polvos ceramicos

Los polvos ceramicos obtenidos, tanto por
coprecipitacion como por el método Pechini,
se caracterizaron utilizando analisis térmico
diferencial y térmico gravitacional (ATD\
TG) para conocer los principales eventos
fisicoquimicos que ocurren al someter los polvos
a tratamientos térmicos; para ello se utilizo el
equipo DTA-50 shimadzu con una atmosfera de
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aire seco, aun flujode 71 L/min, y a una velocidad
de calentamiento de 10°C/min. Para determinar
los grupos funcionales presentes en los polvos
ceramicos sintetizados se utilizé Espectroscopia
Infrarroja (FTIR); el equipo utilizado para obtener
los espectros IR fue el espectrofotometro Nicolet
Modelo IR200. Para conocer las fases cristalinas
presentes en los polvos ceramicos de interés, con
y sin tratamiento térmico, se emple6 difraccion
de rayos X (DRX); el equipo empleado para tal
fin fue el difractometro marca Philips PW1710,
utilizando la radiacion Ka del Cu (A=1,54A), en
un rango de barrido en 20 entre 10°y 70° y a una
velocidad de 0,04°s™!.

Por ultimo, se utilizé el Microscopio Electronico
de Transmision (MET), Jeol JEM-1200 EX, para
determinar la morfologia y el tamafio de particula
de los polvos ceramicos sintetizados.

Resultados y discusién

Valoracion potenciométrica

La curva de valoracion potenciométrica de la
figura 1 se obtuvo para una disolucién 0,5N de
HNO, y 0,06M de Ba(CH,COO),, al adicionarle
el precipitante (NH,OH). En ella se presentan 3
regiones bien definidas si se considera la variacion
de la pendiente de la curva. Como se observa, la
region 1 presenta poca variacion del sistema lo
que indica un alto consumo de OH- suministrado
por el NH,OH. Por otro lado, las regiones 2
y 3 muestran un cambio mas significativo en
los valores del pH. La curva de valoracion
potenciométrica no solo sirve para identificar las
etapas del proceso sino que, ademas, se utiliza
como medio de control del método de sintesis.
En la solucion, al adicionar el HNO,, ocurre la
siguiente reaccion:

' + -
HN03 + HZO H (acuo)+ NO 3(acuo) (1)
Al agregar el acetato de bario a la suspension de
titanio se puede favorecer la formacion de nitrato
de barrio y acido acético tal como se indica en la
siguiente reaccion:
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Ba(CH,COO), +2H"  ~+2NO7 .+ TiO,

— Ba(NO,), + 2CH,COOH + TiO, )

reacciones que ocurren, principalmente, por el
intercambio de los ligandos CH,COO"y NO;".
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W
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Figura 1 Curva de valoracién potenciométrica para
la solucion 0,5N de HNO, y 0,06M Ba(CH,CQO0),

En laregion 1, figura 1, la variacion del pH no es
muy notoriay debe corresponder, principalmente,
a la neutralizacion del acido por la base débil
adicionada, produciéndose nitrato de amonio a
través de la reaccion (3):

HNO,+ NH,OH — NH,NO, +H,0  (3)

Entre pH 1,5 y 4,5, los posibles compuestos
presentes en el sistema, como resultado de las
reacciones de neutralizacion e intercambio
de ligandos podrian ser: Ba(NO,)(OH), Ba-
CH,COO-OH, NH,CH,COO asi como Ba(NO,),,
CH,COOH y NH,NO.,. Finalmente, entre pH 4,5
y 9, se deben formar compuestos que son estables
a estas condiciones del sistema.

Por otro lado, dado que el cation Ba es grande y
tiene una carga de 2%, las reacciones de hidrolisis



y condensacion de este i6n no serian relevantes
en la disolucion y solo se formarian pares i6nicos
[14].

Analisis térmico
La figura 2 presenta las curvas de ATD/TG
correspondientes a muestras sintetizadas por los
métodos de coprecipitacion a pH 9, figura 2(a),
y Pechini, figura 2(b). Las curvas ATD/TG de la
figura 2(a) indican que al realizar el tratamiento
térmico se presentan picos endotérmicos
entre 50 y 200°C, curva de ATD figura 2(a),
deben corresponder a la pérdida de agua, tanto
adsorbida como de cristalizacion, asi como a la
volatilizacion del amonio presente en la muestra
(pico a 200°C). Los picos endotérmicos, entre
200 y 280 °C, deben corresponder al proceso
de fundido del NH,NO, y su posteriormente
volatilizacion, tal como lo indica la gran
pérdida de peso que presenta la curva TG de la
muestra alrededor de esta temperatura. Los dos
picos endotérmicos alrededor de 600 °C, curva
ATD de la figura 2(a), deben corresponder a la
descomposicion del Ba(NO,), y a la reaccion
del Ba?* con el Ti* para producir el titanato de
bario; es de esperar, por tanto, que por encima de
los 600 °C se forme el BaTiO,. La volatilizacion
del nitrato se evidencia por la pérdida de peso
que experimenta la muestra en este rango de
temperatura (curva TG de la figura 2(a)).

Las curvas de ATD/TG para la muestra obtenida
por el método Pechini se indican en la figura
2(b). La curva TG muestra que, hasta ~100°C,
se presenta una pérdida de masa que se puede
asociar al desprendimiento de agua. Una gran
pérdida de masa ocurre entre 250 y 500°C,
curva TG de la figura 2(b), que se puede asociar,
principalmente, a la oxidacion de la fase organica
presente en ella, con el desprendimiento de CO?;
inicialmente, entre 250 y ~ 400°C, se deberia
formar el oxicarbonato de Ba y Ti tal como lo
indica la literatura [ 15], y finalmente se produciria
la combustion completa de la fase orgénica. El
pico exotérmico entre 450 y 550°C (curva ATD
de la figura 2(b)) estaria asociado a la oxidacion
de la fase organica presente en la muestra y a la

--------- Sintesis de BaTiO, ciibico por rutas quimicas

cristalizacion del titanato de bario tal como lo
indican los resultados de DRX que se mencionan
mas adelante; es de esperar que por encima de los
~600°C la muestra presente al titanato de bario
como principal fase cristalina.
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Figura 2 Curva de ATD/TG de la muestra obtenida
por el método de coprecipitacion (a) y por Pechini (b)

Un comportamiento similar a la de las curvas
ATD/TG de la figura 2(b) se observa para la
muestra obtenida por Pechini cuando se utiliza el
AcacH como acomplejante.

Efecto de la temperatura sobre la fase
sOlida obtenida por coprecipitacion

En la figura 3(a) se muestran los difractogramas
de rayos x correspondientes a la muestra
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solida del sistema bario-titanio obtenida por
coprecipitacion, a pH 9, y a muestras que fueron
tratadas térmicamente a diferentes temperaturas.
Estos difractogramas indican que las principales
fases cristalinas presentes en las muestras son:
Ba(NO,), (PDF 76-1376), NH,NO, (PDF 83-
0524), TiO, anatasa (PDF 84-1286), tanto para
la muestra sin tratamiento térmico como para
las tratadas a 300 y 500°C por 5 min; el nitrato
de bario y el TiO,, fase anatasa, no aparecen a
altas temperaturas. Este resultado reitera lo que
indico el andlisis térmico de estas muestras,
figura 2(a), donde la volatilizacién del nitrato
ocurrio entre los 500 y 600°C, acompafiada de
la descomposicion del nitrato de amonio. La
muestra tratada a 1000 °C, por 5 min, presenta
como fase cristalina mayoritaria el BaTiO, (PDF

1000 °C /5min

500 °C /5min

L]
* voo o

o . T 300 °C /5min
. *vewe yo .
JE——

e e L e e
10 20 30 40 50 60 70
20
(2)

75-0212), con presencia de BaCO, tipo Witherite
(PDF 71-2394) en pequefia proporcion.

La figura 3(b) muestra los espectros IR de
sOlidos del sistema bario-titanio obtenidos por
coprecipitacion a pH 9, y que fueron sometidos
a diferentes tratamientos térmicos. Se nota que
entre 300 y 500°C la banda a 1386 cm! se divide
en dos, ubicadas a 1362 y 1418 cm las cuales
corresponden a los dos modos de tension de un
complejo de carbonato unidentado [16]. La principal
caracteristica de estos espectros es la banda intensa
entre 558 y 685 cm™ que se pueden asociar a las
vibraciones de tension del octaedro [TiO,] [17]. Por
otro lado, en el espectro de la muestra tratada a 1000
°C se observa una banda intensa centrada en 537
cm que es caracteristica del BaTiO, [17].
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Figura 3 Difractogramas (a) y Espectros de infrarrojo (b) de muestras obtenidas por el método de coprecipitacion,
sin tratamiento térmico y tratadas térmicamente a 300, 500 y 1000°C durante 5 min [+ Ba (NO,),, o NH,NO,, ¥ TiQ,

anatasa, ¢ BaTiO,, BaCO,]
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Efecto de la temperatura y la presencia del = 600°C, temperatura a la cual se debe tener

acomplejante en el método pechini titanato de bario cristalizado en la muestra. Por

o o tanto, como era de esperar, los difractogramas
Para identificar las fases cristalinas presentes en 4o |q figura 4(a) muestran que los solidos pre-
las muestras obtenidas por el método Pechini,  cgicinados son totalmente amorfos, mientras
con y sin acomplejante, se utiliz6 la técnica de gye Ja muestra tratada a 650°C, durante 2 h, estd
difraccion de rayos X (DRX). Cormderapdo las completamente cristalizada y el BaTiO,, fase
curvas de ATD/TG de la muestra obtenida por  gpica, es la principal fase cristalina, con algunas

el método de pechini, figura 2(b), la oxidacion impurezas de BaCO..
completa de la fase organica se finaliza a los ’

pl1 650°C/2 h pl10 650°C/2 h

¥
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' 20 30 40 50 60 70

precalci
20 30 40 50 60 70
20 20

(a)

pll Z pl0 g

4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500 4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500
Niimero de Onda (cm™) Niimero de Onda (cm™)

(b)

Figura 4 (a) Difractogramas de rayos X correspondientes a las muestras obtenidas por el método pechini, p11,
y p10 precalcinadas y tratadas térmicamente a 650°C durante 2 h, y (b) Espectros de infrarrojo de las p10 y p11,
(1) precalcinadas a 200°C/24h, y tratadas térmicamente a (2) 600°C 1 h, (3) 600°C 2 h, (4) 650°C 1 h, (5) 650°C
2 h. [y BaTiO,, XIBaCO,]
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Para evaluar la evolucion de los grupos
funcionales en las muestras, y establecer el
tratamiento térmico mas adecuado para obtener
el titanato de bario utilizando el método Pechini,
se tomo la temperatura de 600°C como base ya
que, de acuerdo al ATD/TG figura 2(b), es a esta
temperatura que se oxida completamente la fase
organica. Para realizar este estudio se evaluaron
diferentes tiempos de tratamiento térmico a 650
°C, para la muestra con acomplejante (P11), tal
como lo indican los espectros de infrarrojo de la
figura 4(b). La banda mas importante de estos
espectros IR es la ubicada alrededor de 560-550
cm’ que es caracteristica del BaTiO,. La banda
centrada en 1450 cm™! corresponde a un complejo
de carbonato [16].

Los difractogramas de rayos X de las muestras
tratadas a 650°C, durante 2 horas, se ilustran
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en la figura 5(a). La principal fase cristalina
presente, en ambas muestras, es el BaTiO, fase
cubica (PDF 75-0212) y existe, ademas, BaCO,
tipo Witherite (PDF 71-2394). El difractograma
de la muestra sin acomplejante (P10) presenta
una mayor cantidad de carbonato de bario si
se compara con la muestra con acomplejante
(P11). Este resultado reitera la tendencia que
tiene el bario a formar compuestos con el
carbonato [9, 10, 13]. En los espectros de IR
correspondientes a estas muestras, figura 5(b),
se aprecian las bandas a 1454 cm™! asociadas al
grupo carbonato [16]. El espectro infrarrojo de
la muestra P10, figura 5(b), indica una mayor
presencia de carbonato que la muestra P11,
condicion reiterada por los difractogramas
de rayos X de la figura 5(a). Las bandas mas
intensas a bajo nimero de onda, 548 y 574 cm™!,
son caracteristicas del BaTiO, [17].
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Figura 5 Difractogramas de rayos X (a) y espectros de infrarrojo (b) correspondientes a las muestras obtenidas
por pechini con, y sin acomplejante, p11y p10 respectivamente, tratadas térmicamente a 650°C, 2 h

Disminucién del carbonato

Teniendo en cuenta los resultados de ATD/
TG de la muestra obtenida por el método de
coprecipitacion, figura 2(b), se decidio tratar una
muestra a 650 °C por 2 h para conocer qué fases
cristalinas estarian presentes en ella, ya que se
ha propuesto que por encima de 600°C deberia
existir titanato de bario. En su espectro de IR,
figura 6 (a), se aprecian las bandas a 1442 y 856
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cm’, asociadas al grupo carbonato [16], y la mas
intensa a 546 cm que corresponde al BaTiO,
[17]. La principal fase cristalina presente en la
muestra tratada térmicamente a 650 °C por 2 h
es el BaTiO, (PDF 75-0212), figura 6(b), pero
también existe BaCO, en fase Witherite (PDF
71-2394). El BaCO, presente en esta muestra
fue facilmente removido lavando el solido con
acido clorhidrico, en una soluciéon 6M durante 6
h, dejandolo envejecer en suspension durante 4



o 6 horas y filtrando a continuacién el sistema;
el solido se re-dispers6 en agua y se dejo alli
durante 12 horas, se filtr6 y se seco a 40°C
durante 12 h para eliminar totalmente el solvente.
La figura 7(a) muestra como evolucionan los
grupos funcionales de la muestra obtenida por
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Sintesis de BaTiO, ciibico por rutas quimicas

coprecipitacion, tratada térmicamente a 650°C
durante 2h, al ser lavada durante 4 y 6 h. La figura
7(b) muestra el difractograma del so6lido lavado
con una solucion de HCI, durante 6 h, e indica
que la unica fase cristalina presente en la muestra
era el BaTiO,, totalmente libre de impurezas.

ke

10 20 30 40 50 60 70
20

(b)

Figura 6 Espectro de infrarrojo (a) y Difractograma (b) de muestra obtenida por el método de Coprecipitacién,

tratada térmicamente a 650°C durante 2h
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Figura 7 Espectros de infrarrojo de la muestra obtenida por coprecipitacion tratada térmicamente a 650°C
durante 2 h y lavada con la solucion de HCI durante 4 y 6 h (a), difractograma de la muestra obtenida por
coprecipitacion tratada térmicamente a 650°C durante 2 h y lavada con la solucién de HCI durante 6 h

Morfologia y tamano de particula de los
polvos ceramicos obtenidos

Enlafigura 8 se muestran las fotografias obtenidas
con MET del polvo ceramico sintetizado por los

métodos de coprecipitacion y Pechini. Como se
puede observar, para temperaturas menores a
500 °C, la muestra obtenida por coprecipitacion,
figuras 8(a) y 8(b), presenta particulas con forma

17
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esferoidal y tamafo nanométrico (<200 nm); por ~ Los polvos obtenidos por el método Pechini,
encima de los 500 °C las particulas nanométricas y que fueron tratados a 650°C durante 2 h,
presentan una morfologia tipo tablon y gran presentaron un tamafio de particula menor a la
cantidad de agregados duros, figura 8(c), lo que de los polvos sintetizados por coprecipitacion,
indica que ocurre un proceso de sinterizacion figuras 8(d) y 8(e), evidenciandose, ademas, una
entre ellas. adecuada dispersion.

(a)

STOCPESSITT FTOCPES NN ( J—
PU2004 SOOKY XBK  500um O L R TR W T PH2003 SOOKY XBK  300em

Figura 8 Fotografias TEM de las muestras sintetizadas por el método de coprecipitacion: (a) sin tratamiento
térmico, y tratadas a: (b) 500°C, 5 min 'y (c) 1000°C, 2 h, y las obtenidas por el método de pechini: (d) 650°C, 2
h, p11,y (e) 650°C, 2 h, p10

Conclusiones - Lasrutas quimicas utilizadas, coprecipitacion

y pechini, permitieron obtener como Unica

Con base en los resultados obtenidos en este fase cristalina BaTiO, cubico a bajas
trabajo, se puede concluir lo siguiente: temperaturas, 650°C para ambos casos;

adicionando una etapa de tratamiento

18



quimico de la muestra con una solucion
diluida de HCL.

- Los procesos son reproducibles y garantizan
la  obtencion de las caracteristicas
predeterminadas del BaTiO,.

- Las particulas de BaTiO, cubico sintetizado,
utilizando los métodos quimicos indicados
en el presente trabajo, presentan un tamafio
de particula nanométrico (< 200 nm) y son
altamente reactivos. El polvo ceramico de
BaTiO, sintetizado por el método pechini
presenta una mayor dispersion de sus
particulas.
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