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RESUMEN

En este trabajo se discute cémo influye la temperatura en la obtencién de polvos cerdmicos monoféasicos y de tamafio
nanométrico con composiciéon Ko sNagsNbO; (KNN), sintetizados por el método de combustién. Fueron usados como
fuentes de cationes: K,COj3, Na,CO3;, NH4[NbO(C,04),(H,0)]-H,O y una mezcla de drea/glicina en relacién 50/50 como
combustible. La soluciéon que contiene precursores y combustible fue colocada en un horno precalentado, donde se realizé
la combustidn; en este proceso fue analizado el efecto de cuatro temperaturas diferentes (500, 600, 700 y 800°C). Las fases
presentes en los polvos cerdmicos, su microestructura y morfologia, fueron determinadas por difraccion de rayos-X
(DRX), espectroscopia infrarroja con transformada de Fourier (FTIR) y microscopia electrénica de barrido (MEB). Los
resultados experimentales mostraron que la fase perovskita pura fue formada a temperaturas tan bajas como 500°C. El
polvo obtenido posee simetria monoclinica y tamafio medio de particula de ~ 27 nm. Se concluye que la homogeneidad de
la solucién precursora y una baja temperatura de procesamiento, juegan un papel clave en la formacién de nanoparticulas
de KNN.
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EFFECT OF TEMPERATURE ON THE CRYSTALLINE STRUCTURE OF K, sNag sNbO3
CERAMICS POWDER OBTAINED BY COMBUSTION REACTION SYNTHESIS

ABSTRACT

This paper discusses how temperature influences the obtention of single-phase K sNaysNbO; (KNN) nanometric ceramic
powders, synthesized by the combustion method. K,COj3;, Na,CO;, and NH,[NbO(C,04),(H,0)]-H,O were used as cation
sources and a mixture of urea / glycine in relation 50/50 was used as fuel. The solution containing precursors and fuel was
placed in a preheated muffle furnace, where the combustion took place. In this process, the effect of four different
temperatures (500, 600, 700 and 800°C) was analyzed. The phases present in the ceramic powders, the microstructure and
the morphology were determined by X-ray diffraction (XRD), Fourier transform infrared (FTIR) Spectroscopy, and
scanning electron microscopy (SEM). Experimental results show that pure perovskite phase was formed at temperatures as
low as 500°C. Furthermore, the obtained powder has monoclinic symmetry and average particle size of ~ 27 nm. We
conclude that the homogeneity of the precursor solution and a low processing temperature play a key role in the formation
of nano-particles of KNN.
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1. INTRODUCCION

Cerdmicas piezoeléctricas basadas en Pb(Zr,Ti)O;
(PZT) son materiales ampliamente utilizados para la

fabricacion de transductores piezoeléctricos,
transformadores, sensores, actuadores, alarmas y
otros dispositivos electrénicos, debido a sus

excelentes propiedades dieléctricas [1, 2]. Sin
embargo, el uso de estos materiales, con un alto
contenido de plomo (Pb > 60%), ha provocado gran
preocupacion en Europa y Japon, principalmente por
los problemas asociados con el reciclaje y la
eliminacién de los dispositivos que los contienen.
Esta problemdtica ha desencadenado una gran
motivacioén para desarrollar materiales
ferroeléctricos con propiedades similares al PZT, sin
contenido de plomo. Otra motivacién es la de
utilizar  ferroeléctricos no  toxicos, como
transductores biocompatibles para ser incorporados
en el cuerpo humano en aplicaciones terapéuticas y
de monitoreo.

La bisqueda de alternativas de materiales
piezoeléctricos libres de plomo, ha enfocado la
atenciéon en titanatos de bismuto modificados,
niobatos alcalinos y en sistemas que posean
contorno de fase morfotrépico (CFM) [3]. Entre
ellos el niobato de potasio y sodio, KjsNagsNbO;
(KNN), se ha considerado un buen candidato para la
fabricacién de cerdmicas ferroeléctricas libres de
plomo debido a la relativamente alta temperatura de
Curie ~420°C [4]. El KNN presenta CFM para
composiciones en torno a 50% de Ky 50% de Na, el
cual separa dos fases ortorrémbicas y, al igual que el
PZT, presenta un aumento de sus propiedades en
composiciones cercanas al CFM [3]. Sin embargo,
el principal inconveniente en la obtencién de
cerdmicas de KNN es la necesidad de una
manipulacién especial de los polvos de partida, la
sensibilidad de las propiedades a la no
estequiometria 'y el complejo proceso de
densificacién [5]. Son dos las razones principales
que llevan a tal problema; en primer lugar, el KNN
puro se descompone a temperaturas superiores a
1140°C de acuerdo con el diagrama de fase de
KNbO;-NaNbO; [6]; por lo tanto, no es posible
considerar temperaturas de sinterizacion superiores.
En segundo lugar, el Na,O y el K,O se evaporan
facilmente a alta temperatura, lo que puede generar
cambios en la estequiometria del K,sNaysNbO; [7],
induciendo fluctuaciones de la composiciéon CFM,
tal como ocurre en sistemas basados en PZT, lo que

genera una gran disminucién de sus propiedades
ferroeléctricas [3]. El resultado de una baja
densificacién, obtenida en el proceso de
sinterizacion convencional [4], hace que el KNN no
presente buenas propiedades piezoeléctricas (ds;; de
80 pC/N y 36% de k,); esta dificultad generalmente
se resuelve con el uso de diferentes aditivos, en la
forma de elementos o compuestos que mejoren la
densificacion [8-10].

La obtencién de cerdmicas densas basadas en KNN
depende fuertemente de las caracteristicas del polvo
de partida, por esto deben utilizarse métodos de
sintesis que garanticen el control estequiométrico,
disminucién de la temperatura de sintesis Yy
sinterizacion, la reproducibilidad, etc. El método de
reaccién por combustion ofrece la ventaja de ser un
método simple y rdpido, que permite la sintesis a
baja temperatura, obteniéndose polvos cerdmicos
cristalinos de tamafio  nanométrico, con
homogeneidad y pureza quimica [11].

El objetivo de este trabajo es analizar el efecto de la
temperatura en las caracteristicas estructurales y
microestructurales de polvos cerdmicos de KNN,
obtenidos por el método de reaccién por combustién
modificado.

2. PARTE EXPERIMENTAL

Utilizando el método de reaccién por combustion
fueron obtenidos polvos cerdmicos con composicién
Ko sNaysNbO;. Como combustible fue usado una
mezcla de drea (CO(NH,),, Merck 99.5%)/glicina
(NH,CH,COH, Merck 98%) con relacion 50/50.
Como fuente de cationes fueron usados: carbonato
de sodio (Na,CO;, Aldrich 98%), carbonato de
potasio (K,COj3, Aldrich 99%) y oxalato amoniacal
de niobio (NH4[NbO(C,0,),(H,0)](H,0), CBMM).
Para obtener las valencias asociadas a los
precursores y combustibles, fue usado el concepto
de quimica de propelentes, usando los siguientes
valores: C=+4, H=+1, Na=+1, K=+1, Nb=+5, O=-2,
N=0.

Se pesaron cantidades de Na,CO; K,CO; y
NH4[NbO(C,04)2(H.0)]1(H,0) segun la
estequiometria de la composicién KgsNagsNbO;.
Con estos precursores se prepararon separadamente
soluciones acuosas de los precursores a partir del
proceso  experimental que se describe a
continuacién. Los carbonatos (Na,CO; y K,COs3)
fueron disueltos en 10 ml de agua, el precursor de
Nb se disolvié en 50 ml de agua en presencia de
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dcido nitrico (HNO; Merk, 65%) al 1,5 N y a una
temperatura de 70°C. La adicién de los precursores
en la solucién acuosa se realiz6 bajo continua
agitacion, ~ 500 r.p.m., hasta que no se observaron
particulas de los precursores en suspension, es decir,
hasta que la solucién se torndé totalmente
transparente.  Posteriormente, se  mezclaron
lentamente las soluciones de los precursores en un
crisol de silica vitrea, luego se adicioné el
combustible drea/glicina en una relacién 50/50. Al
alcanzar la completa homogeneizacién entre
precursores y combustible, el crisol fue colocado
sobre una plancha calefactora a una temperatura de
~250°C en constante agitacion, ~ 500 r.p.m, durante
un periodo de ~20 minutos, hasta que el liquido
utilizado para solubilizar las sales fue consumido
casi en su totalidad. Después, el crisol fue colocado
en un horno precalentado durante 30 minutos, a la
temperatura de sintesis, la combustién se produjo
después de ~5 minutos de haber introducido el
crisol, esta se caracteriza por una gran llama y
abundante liberacién de gases; media hora después
de que se produjo la combustién se extrajo el crisol
del horno. Para observar el efecto de la temperatura
sobre las caracteristicas del polvo cerdmico
obtenido, el precalentamiento se hizo a 500, 600,
700 y 800°C.

La microestructura de los polvos cerdmicos
obtenidos fue analizada por medio de microscopia
electrénica de barrido, utilizando un equipo Philips
modelo XL30-FEG, equipado con microandlisis por
espectroscopia de energia dispersiva (EDS). Los
patrones de difraccién de rayos-X se obtuvieron en
un difractometro Siemens D5005, radiacion Cuk,,
con A= 0,15418 nm y 1,5 Kw. El analisis cualitativo
se hizo por medio de la base de datos Powder
Diffraction File (PDF) de la International Centre
for Diffraction Data (ICDD) [12]. Para Ila
identificacién de fases sintetizadas se midieron e
interpretaron  patrones obtenidos con  paso
A(20)=0,02°, intervalo angular 20°<26<60° 'y
tiempo por paso de 2,5 s. El tamafio medio de
cristalito fue calculado con la ecuacién de Scherrer:

0941

D=
Pcosb
donde A es la longitud de la radiaciéon CuK,, 0 el
angulo de difracciéon y P es la anchura de pico a

altura media. El procesamiento matemdtico de los
datos se desarrolld por aplicaciéon del método de

(D

minimos cuadrados y Le Bail [13], con empleo de
los programas: Fullprof [14], crysfire [15], chekcell
[16] y Diamond 3.2 [17].

Los grupos funcionales presentes en las muestras se
determinaron por espectroscopia infrarroja con
transformada rdpida de Fourier (FTIR, Termo
Nicolet IR200) en un rango entre 4000-400 cm™'. El
procesamiento matemdtico de las zonas de interés se
desarroll6 mediante la aplicacién de la técnica de
deconvolucién, con empleo del programa fityk 0.9.2
(Marcin Wojdyr) [18], donde se usé la funcidn
gaussiana para obtener un mejor ajuste de las curvas
de las bandas que componen la envolvente
presentada en el espectro inicial.

Para la determinacion del area superficial por
adsorciéon de N,, las muestras fueron tratadas a
100°C durante 24 h, luego se aplico el método
convencional de adsorcion de N, (método BET)
realizado en un equipo Micromeritics - Gemini
2370. Los resultados del area superficial fueron
utilizados para calcular el tamafo de particula
utilizando[19] la ecuacién:

6
P*S,

donde S, es el tamafio de particula en m, p la
densidad teérica (4.51g/m’) y S, es el drea
superficial en m?/g.

3. RESULTADOS Y DISCUSIONES

La figura 1 muestra los patrones de difraccion de
rayos X de las muestras obtenidas por el método de
reacciéon por combustion. Debido a que el
compuesto Ky soNagsoNbO; no tiene asignado una
carta cristalogrifica en el banco de datos del ICDD,
el PDF 01-077-0038 del ICDD correspondiente al
compuesto  KgesNag;sNbO;  fue wusado como
referencia ya que es similar a los patrones de
difraccion obtenidos y es usado cominmente por
muchos autores para comparar los patrones
experimentales de KNN [20, 21], teniendo en cuenta
la modificacién que debe realizarse a los pardmetros
de celda para lograr el ajuste de las posiciones de los
picos de difraccioén.

p

2

La indexacién de los patrones de difraccion
obtenidos (figura 1), se hizo con el programa
DICVOL que viene dentro del paquete de software
CRYSFIRE. La determinacién del grupo espacial
correspondiente a las estructuras cristalinas
identificadas se realizé con el programa chekcell.
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Los resultados correspondientes a los pardmetros de
celda, volumen de la celda unitaria y tamafio de
cristalito, se presentan en la tabla 1. Los pardmetros
de celda (a, b, c, B) han sido obtenidos aplicando el
método de Le Bail mediante el programa Fullprof,
los ajustes realizados para la obtencién de estos
pardmetros son presentados en la figura 2.
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Figura 1. Patrones de difraccién de rayos X de los polvos
ceramicos de K,Na;,NbO; obtenidos a diferentes
temperaturas.
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Figura 2. Refinamento de los patrones de difracciéon de
rayos-X de los polvos cerdmicos de KNN, aplicando el
método de Le Bail a las temperaturas (a) 500°C, (b)
600°C, (c) 700°C y (d) 800°C.

El grupo espacial que mejor se ajusta al perfil de los
difractogramas es el P1ml, del sistema monoclinico.

dieléctrico en cristales ferroeléctricos implica que
éstos cristalizan en wun grupo espacial no
centrosimétrico (piezoeléctricos) y ademds poseen
un eje polar (piroeléctricos), el grupo espacial P1m1
se encuentra dentro de estos y pertenece al sistema
monoclinico. Se ha reportado que la rotacién de la
polarizaciéon puede ser grande en las fases
monoclinicas de algunos materiales a lo largo de
ciertos "caminos monoclinicos" (por ejemplo,
dentro de un plano espejo) en la vecindad de una
transicion de fase, y porque no, en la fase
monoclinica la polarizacién puede ser orientada en
cualquier lugar dentro de plano espejo y rotar
"libremente” dentro de él. La rotacién "libre" o
"facil" de la polarizacién, si ocurre, es una
consecuencia de la inestabilidad de la energia libre,
mas que de la simetria del cristal [22]. La celda
unitaria monoclinica tiene un eje b, que estd
orientado a lo largo de la direccién seudoctibica
[010] y su vector de polarizacién esta restringido al
plano (010).

En la figura 3 se observa la variacién del dngulo de
difraccién (20) en funcion de la temperatura de
sintesis para los picos mds representativos de los
patrones de difraccion presentados en la figura 1. La
figura 3, muestra que todos los picos analizados
experimentan un desplazamiento a 4ngulos mayores,
debido a la variacién de los pardmetros de la celda
de las muestras obtenidas a diferentes temperaturas,
sin generarse por ello un cambio en la simetria
cristalina [23].
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En términos cristalogrdficos, el desequilibrio Figura 3. Variaciéon del dngulo de difraccién de las
muestras cerdmicas obtenidas a diferentes temperaturas.
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Tabla 1. Pardmetros de celda de la fase presente en polvos de KNN, sintetizados a diferentes temperaturas.

Temperatura (°C) 500

600

700 800

a(A) 3,04788 (0,00102)  3,94636 (0,00054)  3,99266 (0,00067)  3,98791 (0,00037)
b(A) 3,99861 (0,00142)  3,99301 (0,00072)  3,94127 (0,00050)  3,93461 (0,00037)
c(d) 3,99329 (0,00130)  3,99230 (0,00095)  3,98534 (0,00063)  3,97240 (0,00055)
£(%) 90,03864 (0,05945)  90,01920 (0,02508)  90,25172 (0,00917)  90,36256 (0,00578)
Volumen (A°) 63,038 ( 0,034) 62,910 ( 0,021) 62,713 (0,017) 62,329 (0,012)
R, 11,00 11,20 9,00 9,08
R, 14,00 14,30 12,70 12,90
Ry 19,33 17,43 17,45 17,51
e 0,527 0,672 0,526 0,544

En la tabla 2 se presenta la posicion de los iones que
conforman la estructura cristalina del KNN,
obtenido a 600°C, cuya estructura es presentada en
la figura 4.

Tabla 2. Posiciones atomicas de los iones en la estructura
cristalina del KNN, obtenido a 600°C.

Atomo X Y VA
Nb 0.500 0.500 0.493
Na 0.000 0.000 0.000
K 0.000 0.000 0.000
(0] 0.500 0.500 0.038
(0] 0.500 0.000 0.539
(0] 0.000 0.500 0.539

.
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Figura 4. Estructura cristalina del KNN, obtenido a
600°C, los planos (100) aparecen sombreados.

En la presente investigacion se corroboran los
resultados obtenidos por Tellier et al [20], quienes
reportan una desviacién significativa del angulo B
respecto del valor caracteristico del sistema

ortorrdmbico; a diferencia de lo reportado por
Hongliang Du et al [24]. Con base en los parametros
de la celda calculados (tabla 1), se observa que el
incremento de la temperatura ocasiona una
distorsiéon del angulo B. Los pardmetros a y b
decrecen, mientras que el pardmetro ¢ aumenta. Este
comportamiento en los pardmetros de celda produce
una mayor distorsién de la estructura cristalina
perovskita. La evolucidn de la estructura se produce
por la difusién de los cationes dentro de la red
cristalina.

El aumento de la temperatura genera un aumento de
la cristalinidad como se observa en los patrones de
difraccion de la figura 1. El tamafio de cristalito
también aumenta debido a que se induce la
formacion de aglomerados y presinterizados en
particulas altamente reactivas, como las que se
obtienen mediante el método de reaccién por
combustion.

La figura 5 muestra los espectros IR de las muestras
cristalinas de KNN. Estos espectros IR muestran
bandas alrededor de ~3756, ~3446 y ~1630 cm™ que
corresponden a V(OH) y al modo de flexién del
grupo H-O-H del agua [25], la banda ubicada a
~1389 cm™ da informacién sobre un complejo NO5
unidentado [26], y la banda a ~1430 cm™ pertenece
a los modos vibracionales del CO absorbido del CO,
del aire [27].

La regiéon de interés, 900-500 cm’', donde se
observan modos vibracionales correspondientes a
los enlaces presentes en la estructura cristalina, no
se aprecia con detalle en la figura 5; por tanto se
realiz6 un proceso de deconvolucién a cada uno de
los espectros en esta region, los cuales se presentan
en la figura 6. En estas figuras se observa que la
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banda presente en un rango entre 400-900 cm’
(figura 6), estd conformada por una banda alrededor
de ~550 cm™ que pertenece al modo vibracional del
NaNbO; y/o KNbOj; [25], las bandas alrededor de
~750 y ~780 cm’ estdn asociadas a los modos
vibracionales del enlace Nb-O del octaedro NbQOg
[28], y la banda alrededor de ~650 cm™ corresponde
a la vibraciéon del octaedro NbOg, indicando la
existencia de una fase perovskita [29]. El cambio en
el porcentaje de absorbancia de las bandas a ~550 y
~750 cm™ se debe a la variacién en la proporcién
estequiométrica del Na™' y el K*', en virtud de que
sus tasas de difusion son altamente dependientes de
la temperatura, ambas se incrementan
substancialmente con el aumento de esta [30],
pudiendo ocasionar alteraciones en los sitios
ocupados por el Na'', que posee mayor tasa de
difusién, afectando asi los enlaces Nb-O. Los modos
vibracionales de K,O y Na,O estdn por debajo de
400 cm™, ~307.5 y ~390.7 cm” por lo que es
necesaria la caracterizaciébn por espectroscopia

Raman para identificar estos grupos funcionales
l— T

[26].
(©
CR
! cto !
Agua adsorbida NO,

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

ﬂ\\/w

% Transmision

Figura 5. Espectro FTIR de polvos de KNN sintetizados,
(a) 500°C, (b) 600°C, (c) 700°C y (d) 800°C.

En el KNN existen tres tipos de enlaces: Onp.o
procedente de los orbitales 2s y 2p, del oxigeno; y
Ox.ona.0 Y Mo de los orbitales 2p, del oxigeno.
Cuando varfan las concentraciones de Na*' y K*', el
enlace G, se vuelve mas fuerte debido a la
diferencia de los radios de estos cationes Iny+1) <
I'k+1); €l enlace Tny.o (Na) por lo tanto se vuelve més
débil que el enlace Tnpo (K). El debilitamiento del
enlace Ty,o lleva a una menor distorsion del
octaedro, provocando con ello una disminucién en
la razén c/a [20]. Lo anterior se refleja tanto en la
variacién de la banda asociada al enlace Nb-O de la
figura 6, como en los pardmetros de celda
presentados en la tabla 1. Por otro lado Fischer et al

[30] calcularon las energias de formacién de
vacancias neutras de K, Na, Nb y vacantes KNbO; y
NaNbOs;; sus resultados sugieren que la formacién
de vacancias de O podria causar que los cationes
vecinos se alejen de las vacancias y los aniones
vecinos se muevan hacia ella, lo que puede causar
cambios en los pardmetros de la celda unitaria. La
formacién de una vacancia O* con una carga
efectiva de +2 (VO™) también puede causar que los
cationes vecinos se alejen de la vacancia. Por lo
tanto, se puede esperar que la formacién de
vacancias O” genere un aumento de la distancia Nb-
O, lo que puede originar un desplazamiento en las
bandas asociadas a este enlace.
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Figura 6. Deconvolucién de la zona de interés del
espectro IR de las muestras de KNN: (a) 500°C, (b)
600°C, (c) 700°C y (d) 800°C.

El polvo cerdmico obtenido estd conformado de
particulas en forma de ortoedro (figura 7). Este
andlisis también permite ver que el tamafio de
particula es homogéneo, con tamafio medio de: (a) y
(b) 100 nm, (c) 200 nm y (d) 500nm. En las figuras
7 (a) y (b) se observan particulas dispersas, mientras
que las figuras 7 (c) y (d) muestran la presencia de
aglomerados, mostrando el comienzo de Ia
formacién de cuellos, que representa el inicio del
proceso de sinterizaciéon (figura 7d). También se
observa que el tamafio de particula crece con el
aumento de la temperatura.

El andlisis EDS fue wusado para obtener la
composicién de los polvos sintetizados a diferentes
temperaturas, como se muestra en la tabla 3. Se
puede observar que, la relacién Na/(Na+K) de los
polvos de KNN aumenta desde 0.409 a 0.523, con el
incremento de la temperatura de 500 a 800°C [31,
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32]. Este cambio demuestra que la temperatura de
sintesis tiene efecto sobre la estequiometria de los
polvos de KNN, siendo 0.5 el valor teérico.

d

Figura 7. Micrografias MEB de K;sNagsNbO;
obtenidas a: (a) 500°C, (b) 600°C, (c) 700°C y (d) 800°C.

La relacién Na/(Na+K) es menor que 0.5 entre 500
y 700°C y mayor para 800°C, esto muestra que la
concentracion de Na® es menor que la del K, a
pesar que el contenido molar de Na* y K" utilizado
en la estequiometria del proceso de sintesis, es el
mismo. Esto puede ser explicado por la diferencias
de los radios i6nicos del Na* y el K* (0,95 y 1.33
angstroms respectivamente) y la alta tasa de difusién
del Na*, lo que hace que el sitio A en la estructura
perovskita, tienda a ser mas facilmente ocupado por
el K" [26, 27], lo que se relaciona con la alteraciéon
en la intensidad de las bandas asociadas tanto a los
modos vibracionales del NaNbO; y/o KNbO;
ubicada ~550 cm™ y de la banda a ~750 y 780 cm™
relacionada con el enlace Nb-O del octaedrao NbOg
(figura 6) y con el desplazamiento de la ultima.
Ademds se puede generar eliminacién selectiva en el
proceso de sintesis debido a la diferencia en las
temperaturas de evaporacion del Na™y el K™ (892 y
760°C respectivamente).

Tabla 3. Relacién Na/(Na+K) de los polvos de KNN sintetizados a diferentes temperaturas.

T(°C) 500 600 700 800
Na/(Na+K) 0,409 0,460 0,477 0,523
Estequiometria Ko,s0Nag4iINbO3; Ko 54Nag4NbO; K 5,NagsNbOs Ko 4sNag s,NbO;3

Tabla 4. Area superficial de los polvos de K sNay sNbOj sintetizados a diferentes temperaturas.

T (°C) Area superficial Tamafio de particula (A)
500 1.413 941.260
600 1.973 674.360
700 0.469 2837.830
800 0.236 5634.800
Los valores del darea superficial obtenidos con formacién de nanoparticulas. Polvos de KNN

adsorcién de nitrégeno por el método BET se
muestran en la tabla 4, se observa una disminucion
de ésta a medida que la temperatura aumenta, lo que
se debe a la formacién de aglomerados, como se
observa en las figuras 7(c) y (d).

4. CONCLUSIONES

Por el método de sintesis de combustién modificado
fueron preparados polvos nanocristalinos de KNN.
Tanto la homogeneidad de la solucién como la baja
temperatura utilizada, son esenciales para la

preparados a temperaturas tan bajas como 500°C
exhiben una buena cristalinidad y un tamafio medio
de ~ 27 nm, lo cual representa un buen punto de
partida para alcanzar cerdmicas densas sinterizadas
a baja temperatura. Concluyendo, este método es
confiable para la obtencién de polvos nanométricos
de alta pureza. Con el aumento de temperatura
aumenta la cristalinidad del polvo, sin embargo
aumenta también su tamafio de particula y se
observan particulas presinterizadas.
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