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RESUMEN

Se sintetizaron pigmentos ceramicos con estructura espinela ZnCr,0, y CuCr,0, por el método
de reaccién en micelas normales empleando nitratos como precursores y el agente surfactante
anionico dodecil sulfato de sodio DSS. La difraccion de rayos X (DRX) se utilizo con el fin de
determinar la estructura de las fases obtenidas, se emple6 microscopia electrénica de barrido
(MEB) para observar la morfologia, la espectrofotometria UV-VIS permitio obtener el espectro
de reflectancia difusa y las coordenadas colorimétricas se midieron en el sistema CIEL*a*b*. Se
obtuvieron estructuras tipo espinela ZnCr,0, y CuCr,0, a una temperatura de 600°C y 6h, y lo
cual permite un importante ahorro energético, ya que en la industria ceramica estos productos se
obtienen a temperaturas y tiempos de reaccion superiores.
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ABSTRACT

Ceramic pigments with spinel structure ZnCr,0, and CuCr,0, were synthesized by the reaction
in normal micelles using nitrate as precursors and anionic surfactant sodium dodecyl sulfate DSS.
X-ray diffraction (XRD) was used to determine the structure of the phases obtained, the scanning
electron microscopy (SEM) was used to observe the morphology, UV-VIS spectrophometry
afforded the diffuse reflectance spectrum and the colorimetric system were measured in the
CIEL*a*b*. Finally, it is concluded that the spinel structures ZnCr,0, and CuCr,0, were
obtained at a temperature of 600°C and 6h, and this fundamental enable energy savings, since in
the ceramic industry are obtained temperatures and reaction times higher.
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1 INTRODUCCION

Los Oxidos compuestos con estructura espinela AB,0, y grupo espacial Fd3m son importantes
materiales inorganicos que presentan diferentes aplicaciones. Entre las mas importantes se
reportan como pigmentos ceramicos [1], sensor de gas [2], catalizador [3] y material magnético

[4].

Cuando los pigmentos inorganicos se utilizan para colorear productos cerdamicos, se requieren
ciertas condiciones de aplicacion, tales como buena estabilidad térmica e inercia quimica sobre el
sistema en el que se aplicarén [5]. En la obtencién industrial de este tipo de sustancias se utilizan
altas temperaturas y largos tiempos de reaccion, debido a que la termodinamica y la cinética
quimica de estado sélido asi lo requieren [6].

Es importante enfatizar que el anterior problema ha sido abordado por la comunidad cientifica
con el fin de disminuir las temperaturas y los tiempos de obtencion de dichos materiales, es asi
como se han empleado las rutas quimicas de la ceramica avanzada en la obtencidn de este tipo de
estructuras a menores temperaturas y tiempos de reaccion, entre las cuales se cuenta con:
reaccion en autocombustion [7] y método sol gel [8], entre otros. Una de las alternativas poco
exploradas en el campo de los pigmentos ceramicos es la sintesis de reaccion en micelas
normales, la cual permite tener un control de la estequiometria y la morfologia de los polvos
sintetizados [9-11].

2. PROCEDIMIENTO EXPERIMENTAL Y RESULTADOS

2.1. Sintesis de las estructuras espinelas ZnCr,0, y CuCr,0,4 por el método de micelas
normales

El procedimiento empleado en esta ruta, el cual se muestra en la figura 1, fue el siguiente: se pes6
el agente surfactante anionico DSS (Dodecil Sulfato de Sodio) y se adicion6 a un beaker que
contenia agua desionizada para formar una concentracién del 2,5% peso de DSS, luego se dejé en
agitacion magnética con el fin de formar las micelas normales del DSS. Después se pesaron los
precursores metalicos y se adicionaron a la disolucion inicial a 25°C con un posterior ajuste del
pH a 9 con solucién amoniacal para que ocurriera la reaccion de acomplejacion y se dejo en
agitacion por 24h. Posteriormente se observé la formacion de una suspension que se llevé a un
horno de secado por 24h a 90°C. Finalmente se molturaron los polvos resultantes y se calcinaron
en un horno eléctrico a 700°C por 6h siendo la velocidad de calentamiento hasta la temperatura
anterior de 10°C/min, la cual se determind a partir de analisis térmico.
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Figura 1. Montaje experimental para la sintesis por micelas normales
2.2. Caracterizacion
2.2.1 Caracterizacion mineraldgica
En la Figura 2, se observan los difractogramas de rayos X para la estructura espinela ZnCr,0,

experimental a 700°C y 6h (color rojo) y su patron de difraccion JCPDS 00-022-1107, lo cual
permite ver la buena indexacion de los picos obtenidos de la fase pura.
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Figura 2. Difractograma de rayos X para la estructura espinela ZnCr,0,
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El difractograma para el pigmento ceramico con estructura espinela CuCr,0, , el cual se presenta
en la figura 3, muestra en color rojo el experimental y en color marrén su correspondiente patron
de difraccion JCPDS 00-034-04, se puede ver la formacion de la fase espinela con pequefias
trazas de Oxido de cromo.
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Figura 3. Difractograma de rayos X para la estructura espinela CuCr,0,

2.2.2. Caracterizacion Morfolégica

Mediante el analisis Microscopia electrénica de barrido (MEB), se logré observar para la
estructura espinela ZnCr,0, la formacion de aglomerados de particulas de tamafio menores a
1um y particulas con geometria romboeédrica de CuCr,0, de tamafio menor a S5um.
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Figura 4. Imagen SEM de A) ZnCr,0, a 10000X y B) CuCr,0, a 5000X
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2.2.3. Caracterizacion colorimétrica y espectrofotometria

La tablal muestra las coordenadas colorimétricas CIEL*a*b*, para la estructura octaédrica
formada por el cation cromoforo Cr3* . Se puede ver que cuando se cambia el i6n modificador
de la estructura cristalina espinela de Zn?* a Cu?* la luminosidad disminuye, se cambia de verde
a negro y la componente amarilla se transforma en azul, pero las coordenadas colorimétricas a* y
b* cambian en valores cercanos al eje de claridad, por lo cual se observa un cambio de verde a
negro cuando se pasa de ZnCr,0, a CuCr,0,.

Tabla 1. Coordenadas colorimétricas CIEL*a*b*

Coordenadas ZnCr,0, CuCr,0,
L* 70,162 25,876
- -3,500 0,936
b* 1,495 -3,789

En la figura 5, se presenta el espectro de reflectancia difusa para las estructuras espinelas
ZnCr,0, a CuCr,0,. Para primera se observa un pico maximo aproximadamente a 510nm
correspondiente a una tonalidad verde, mientras que para la CuCr,0, no presenta un porcentaje
constante de 5% de reflectancia difusa, lo cual muestra que al absorber 95% de la luz incidente se
percibe negro.
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Figura 5. Espectro visible de reflectancia difusa
3. CONCLUSIONES
Se sintetizaron los pigmentos cerdmicos ZnCr,0, y CuCr,0, por el método de reaccion en
micelas normales, empleando el agente surfactante aniénico Dodecil Sulfato de Sodio, lo cual

podria convertirse en una alternativa para la obtencion de estas materias primas utilizadas por la
industria ceramica.
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Luego de este estudio se observo la influencia de los cationes modificadores Zn?* y Cu?* en el
color de la estructura espinela. Cuando el i6n cromdforo Cr3* hace parte de dicha estructura se
pasa de una coloracion verdosa a una marron.
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