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Resumen

La presente tesimata sobréa oxidaciénde estafio metalico en formagtanilla.
La oxidacion se llevo eabomediantdaratamiento térmicde estafiputilizando
aire comoatmosfera oxidantédicho proceso, llevé a la obtencion dieersos
oxidos de estafipa saberSnO, SgOs y SnG. Los tratamients térmiccs se
llevaron a cabo utilizandoen horno tubularse variaon los tiempos (B horas)
y temperaturas &D °C- 550 °C) de tratamientoEste procesose hizocon la
finalidad de podedeterminaras condiciones pabtener oxidale estafigor
difusiébnde oxgenoal materialde partidadurante el proceso dmlentamiento
Los productos obtenidos tras el tratamiet#onico,se caracterizaromediante
Espectroscaj microo-Raman RS, por sus siglas en ing)éeg Microscopda
Electronica de BarridoSEM, porsus siglas en inglgscon sonda de ED%a
primerg proporcionainformacion cualitativeque permitela identificacion de
materialescomo los Oxidos metalicod.a segundgermite la obtenciénde
imagenes las cuales proporcionan informaciGsobre la morfologia y
composicién de la superficie de una muestos.resultados muestran gadase
SnO € obtiene a una temperatura d#03C con untiempo de tratamiento
térmico de 3 horas. La caracterizacion por Raman de éfige, permite
identificar los picos caracteristices 116 y214 cm®. Las micrografiasSEM
muestan una morfologia distinta al material gartida. Paraobtenerla fase
intermedia SrsO4, el intervalode temperatura necesario es 86 I a 60 °C
En estecaso, & detectaron lo picos Raman en 1140 170 y 210 cr,
indicando la coexistencia de fases @edo. La formacionde estructuras se
asemeja a las encontradas e®eD. Poriltimo, la fase Sn@requiri6é de una
temperatura de3® °C por tres hmas para su formacion. La caracterizacion
Raman proporciona picos caracteristicos en 475, 635 grnii75_as estructuras
encontradas en esta muestra son de una simetria mayor que las mostradas en las
micrografias para las fases anteriores. Presentan dosimalares gprismas,
algunas a laminasotrasa esferas.
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Introduccion

La sintesis demanoparticulasle 6xidos metalicos es un campo de inteti@sto cientifico

como tecnolégicodebido a las propiedades fisicas y quimicas que presentan. Dentro de este
campo la sintesis de 6xidos de estafio ha adquirido relevancia debido a que esteematerial
ampliamente usado en aplicaciones tecnoldgicas, entre las cuales se enclesetmaado

de gasefSnOy], celdadotovoltaicasyaristorésentre otra

El 6xido de estafio es umaterialque presenta gran estabilidad quimica y mecénica. Es un
material semiconductor que tiene una fase estable llamada casiterita) (Sradra
denominadaomanchita (SnO). El Sn@ presenta una estructura tetragonal tipo Rutilo con
parametros de red a=4.737 At=3.186A° [1, 7.

Se ha reportadgue el 6xido de estafipadquiere distintas fasefurante suproceso de
produccion[2,3]. La existencia de fases en eskd6 ha llevadcal desarrollode diversos
estudios los cuales han revelado que existe tnaasicion de fase debido a que sea
reportado la existencia de #n en la sintesis de SaOEsto ocurre cuando el SnO se

descompone en sy este a su vez se transforma en Se®combinacion con S|

La presente tesis esta organizada como amu@tion se describden el Capitulo 1, se
describeel proceso dexidacionde estafigpuro para la obtencion de su 6xido mediante
tratamientadérmicq métodabien conocido yor el cual se hanbtenido los distintoéxidos

de éste materialSedaraunadescripciérdel proceso dexidacion erlos metalesasicomo
unaexplicacionpara lodistintos tipos de tratamiento&si mismo,secitanlas propiedades

del estaficen forma purgy comodxido.

En el Capitulo 2, sepresentaras distintagécnicaspor las cuales se han caracterizado los
oxidosde estafiapbtenidos el presente trabajo desis La caracterizacidéne las muestras
es realizadportécnicagdeespectroscopiamicroscopiaporlo que ladescripciorse enfoca
particularmente & Espectroscopimicro-Ramany la Microscgia Electronica de &rida
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En elCapitulo3 sedescribedla metodologigpor la cual seobtuvieronlos 6xidosde estafio.
Se analiza el proceso dxidaciénque tene lugar dentro del mwo. Y se da una breve

descripcion dl arreglo experimental ocupado para el tratamitghtuica

El Capitulo4 contienelos resultado®btenidos por las distintéécnicasde caracterizacion
Se discute los resultados en relacion aviersatilidad de esta técnica y los parametros de

preparaciorpor tratamiento térmicen cuanto da obtencionde 6xidosdeestario.

Porultimo, en elCapitulo5, seconcluyeen base #s resultadosel tratamientaérmica, y
ademas se discute lai ruta utilizada embtencién de 6xidos, proporcionaa ventaja con
respecto dos demasmétodosde obtenciéndescritos en eCapitulo 1y semencionanos
alcances del trabajdescrito enesta tesisasi como laperspectivassociadas al trabajo

realizado
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Capitulo 1

Antecedentes



Es sabido que partir deestafiopuro (Sn), es posible obtenenonodxido deestafio (SnO),
diéxido de estafio (S y las fases intermedia entre estos, denominad&@nOs y SrsOa.

La obtencion deestasfases puede lograrse a travésakédacion térmica Estetipo de
oxidacion esun proceso fisicacon el cuales posible modificar la micestructura y
propiedades mecéanicas de los metalebicb a que el proceso de oxidacionrapida y

eficiente.Los resultados deicha técnica se describa continuacion.

1.1 Tratamiento térmicgpara la obtencion de 0xidode estafio

En cuanto a la formacion de 6xidde estafionediante el método dexidaciontérmica se

han reportaddiversostrabajos Luigi Sangalettiet. al. [4] investicaron el proceso de
oxidacion de Sn depositando capas la técnica dérheotaxialgrowthdy oxidacion térmica
(RGTQ, por sus siglas en inghé€&l proceso consistié en deposiegtafio metalico sobre un
sustrato mantenido a una temperatura por encima del punto de fusiéritielgetivo fue
obtener informacion sobre la homogeneidad de la muestra, la segregacién de fases y el grado
de oxidaciénSedetecb por espectroscdpa Raman, en los tratamientos térmicos realizados
en elrango de temperatura de 2860 ° C y tiempo de exposicion de 5 horas, una fase
atribuida a SnOx substequiométricdzn dicho trabajo[4] se reporta que al mentss fases
coexisten a 450C: Sn, SnO Y5nG. Ademas deletectatos modos Raman H8n0O a 115y
211cm?, también a esta temperatusagncuentramios picos bien definidos a 145y 171 cm

1 los cuales no pueden atribuirse a el Snfor tanto, pertenecen a una fase sub
estequiométrica distinta quee asigna a S04 o SOz, que es resultado de un posible
crecimiento entre SnO y Sp(QA 550 ° C y por encima solo esta presentiasacasiterita

de SnQ. Portanto,se puede determinguepararango de temperatura de 450 a 58E&Xiste

un mecanismo de crecimiento para obtener el SnOx en alguna fase intgrianeglia partir

de los 550 °C solo se formara la fase $nO
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Los estudios realizados por Bianca Eifert y Martin Beckeral. [5], para identificar las

fases deloxido de estafigor tratamiento térmico en capas delgadashicieron de dos
maneras. La primera, fue realizando un analisis te@oocgputacional para predecir
resultadosle RayosX y EspectroscopiRaman. Para ello utilizaron el algoritmo evolutivo

de Xtalopt para determinar tedricamente las posibles estrsictstables de las fases.
Utilizaron el paquete de simulacion (VASP) de Viena con potenciales PAW. Determinaron
las frecuencias de fonones y espectros de Raman, utilizando el hibrido HSE06 funcional con
interacciones de Coulomb seleccionadas. La segundeeéliegando la oxidacion del de
estafio mediante varias rutas similares de sintesis y después analizando por Espactroscop
Raman y Difraccion de Rayos X, comparando resultados con los espetifrestogramas
tedricos. En la primera ruta, depositaron pedicula de la fase intermedia directamente
mediante sputtering de haz de iones (ISBDr sus siglas en inglésobre un sustrato de

zafiro utilizando un flujo de Ar y de oxigeno, con una temperatura del sustrato de 550 ° C.
La segunda ruta que siguierdoe creando peliculas delgadas de SnO depositadas
nuevamente por IBSD sobre un sustrato de zafiro, usando un flujgdeyXdxigeno, pero

ahora a una temperatura del sustrato de 400 ° C. Una vez que tuvieron las peliculas delgadas
llevaron a cabo una aacion en ellas. Esta se realiz6 mediante un recocido del material en
atmosfera de aire durante 5 horas y a 600 ° C. Por dltimo, realizaron otra muestra de SnO
crecida en zafiro mediante deposicion por laser pulsado (PLD) a partitdengode SnO

usamo una energia laser de 200 mJ / pulso, una temperatura del sustrato de 725 ° C y un
tiempo de deposicién de 30 min. El tratamiento térmico haasta pelicula de SnO para
obtener la fase intermedia del oxido se realiz6 calentando la muestra en aiteh&60 °

C variando las temperaturas a una velocidad de 50 ° C porQ@amael analisis tedrico
determinaron los picos caracteristicos del espectro Raman de las cuatro fases de éxido de
estafio SnO, SM3, SnOs y SNQ. Determinaron que los picos caexgsticos del SnO se
encuentran en 115, 217 y 347-trhos picos Raman del Sa&e localizan en 129, 467, 624

y 773 cmt. Las fases intermedias del oxido de estafio presentan una serie de picos extensa.
El SnOs presenta picos en los rangos desde los 62temsta los 772 crhy la fase SgOa

desde los 74 hasta los 718 tnFigura A.
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symmetry of uni cell Raman-active modes

point imeducible frequencies (cm™)
phase  group representations irrep. This work (theory) This work (experiment) Literature
10 Dy Ty=A4, 88,51, Ay 217 21 2040, 2115, 2118
Mp=A4y3E, By m (too weak to be detected) 350°, 370¢
M= An & E, E, 13 15 107°, 143, 113
461 475° 460, 494
10, Dy Ta=Ay8B,3B,8E A, 624 639° 638°, 6341, 636¢
I = An ®3E, By, 129 . 105°, 123", 1248
i =4, 628y, By, M L 762¢, 7761, 7778
[e=Ay&E, E, 467 480° 4707, 475" 4758
SmO;  Cy  Ty=154, 1B, A.B, 621,76, 100, 109", 122 (143, 171,238,
[ = 144, 8 13B, 1311, 142, 147, 155, 190° 245, 341433,
M= A, B 2B, 197,235, 246, 270, 278 450,472,584,
2997, 3041, 3711, 4467, 452", 633, 691, 775"
493, 494" 537", 5401, 580°
6007, 648", 6817, 687, 742" (110, 134, 143,
Sm0, Gy Ty=94,89B, Ay B, T4 900 1247, 137, 140 73,90, 130, 140 172,212,239,
[ = 14,8 10B, 170,172, 247,250, 346°  170,238,244,338 247,433, 447,
M= AuB 2B, 4351, 446" 469 477! STOF 433,448,472,480 473,540, 586,
5841, 6327, 7181 579,588,627,700 632,695, 776)"

Figura A: Tabla de espectroRamanextraidade la referencia ]

Los resultados experimentales de la oxidacion en las muestras los lleva a la identificacion de
lasfrecuencias Raman con picos localizaos para SnO en 115 y 2] para el Sn@en 480

y 639 cm! y por Ultimo la determinacion de las fases intermediagxidb de estafio, en
particular la fase Sa, con la presencia de los picos en el rango de lom7Zhasta los 700

cml. Figura A El descarte de la fase 85, se debi6 a la nula de presencia de picos
caracteristicos en los resultados experimentales para esta fase. El contraste de los espectros
Raman tanto tedricos como experimentaleterminan que, mediante el método de sintesis
empleado, en este trabajo, la estructue®Spropuesta no puede reproducir los picos Raman

tedricos principales y por tanto se descarta cualquier rastro de esta fase.
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O. M. Berengueet al, presenteon resultados sobre adstudio de estructuras en compuestos

de SnQ;j x [3]. Este grupo de investigacion reportar@amo estructurasiénobeltyen la fase

S04 del éxido de estaficobtenidasmediante un proceso de evaporacion carbotérmica de
SnQ en polvo El proceso de reduccion requirid de una fuente de 6xido a evapora, (SnO
pureza de > 99.99%) que se mézmbn carbono (Fluka, pureza > 99.99%) para permitir la
evaporacion. La mezcla obida se coloco en un crisol de alimina y luego se insertd en un
tubo de alumina (Lindberg Blue M), donde se controlaron la temperatura, el flujo de gas
(oxigeno) y el tiempo de evaporacion. La sintesis se llevd a cabo a 1200 ° C durante 2 h.
Mediante EpedroscopiaRaman, reportaron que para la fase SnO los picos se encuentran en
110 y 212 crt. La fase intermedia S@4 presenta picos en 143 y 172 &rRor Ultimo, el

SnQ presenta una serie de picos de intensidad variable en el rango de 470 &.780 cm

Por su parteJ. Geurts et al [6], reporaronel calentamiento dpeliculas de SnO en una
atmosfera de oxigeno a varias temperatilrbimétodoutilizadoenestetrabajogueconsistid

en colocar polvo de SnQ sobre un sustrato de vidrio calentado a 4@0niediante
evaporacion por haz de electrorieescompustas moléculaslel SnOpor evaporacidhasta
que se completo la oxidacién a SnSereportéque elmondxido de estafio presenta picos
Ramancaracteristicogn 113 y 211 crh Al analizar la fas&nQ, encontr6 que los modos
Raman se localizan a 476 ¢n638 cmty 782 cmt. También repo@ que los modos Raman
del SnO desaparecen al aumentar la oxidacién. hasvas estructuras crecen teniendo
posiciones en sus picos caracteristicos2éy 171 crit. Y que estos también desaparecen

a las temperaturas mas altas de oxidacién, cuando se completa la oxidacién a SnO

Paracomplementar el estudiceboxido deestafigen la Tabla 1 seitan diversos trabajos
guemediante tratamienti@rmico oxidan estestafig obteniendo las fases estudiadas en este

trabajo.
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Tabla 1: Trabajosrelacionados con el 6xido de estafio

Método de obtencién Trabajo Autores Afo

SnO films and their

oxidation to Sn@ J. Geurts, S. Rau, W. | 1984

Raman scattering, | Richter and F. J. Schmitte

reflectivity and xray

diffraction studies.

Synthesizing highly Alejandra Montenegro
reactive tin oxide using Hernandez y Jorge 2009
tin(ii)2- ethyl hexanoate Enrique Rodriguez Paez

Poly nucleation as

precursot
Tratamiento Térmico . .
Raman studies of K. Mcguire,Z. W. PanZ.
semiconducting oxide L. Wang,D. Milkie, 2002
nanobelts J. Menéndez, and. M.
Rao
Raman studies of the Bianca Eifert,Martin
intermediate tiroxide Becker Christian T. 2017
phase. Reindl,Marcel Giar, Lilan
Zheng
On the structure of F. PorschM. Knapp,Th. | Falta
203 Roder,H. Giefers,G. el
Wortmann afo
Large-scale rapid J. Q. Hu, x. L. Ma, n. G. | 2002
oxidation synthesis of Shang, z. Y. Xi&\. B.
S0O- nanoribbons Wong,C. S. Lee, an& T.
Lee
Oxidation ofSn thin Luigi sangalettiLauraE.
films toSnO». Micro- Depero,Brigidaallieri, 1997
Raman mapping and-x FrancescaPioselli,
ray diffraction studies | ElisabettaComini, Giorgio
Soerveglieri, andViarcello
Zocchi
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No hay duda que lamportancia de los tratamientos térmiobs metales en atmosfera
oxidanteradica en el hecho de que, por medio de ellos, es positdaer 6xidos metélicos

En particular para el 6xido de estafiotlagamientos térmicason un método empleado con
regulaidad paraobteneras fases estequiométricas que se presentan en este metal al inducir

su oxidacion por calentamiento.

En conclusion,el estudio ddas diversas caracteristicamnto fisicas como quimicadel

Snx no es algo nuevo, desde hace décadas se ha estudiado este material. Sin embargo, en
los ultimos afios y con el creciente avance en la tecnodoigigestigacion en ciencia de
materiales se ha puesto a discusion diversas caracteristicadxihd, que pordiversos

motivos no se han estudiado. Lo anterior ha permitido que dichos 6xidos adquirieran
relevancia en la investigacion y desarrollo tecnoldgico, ya que se pueden utilizar en diversas

aplicaciones de interés actual
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Capitulo 2

Técnicasde

Caracterizacion
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El 6xido de estafio es uno de los materiales utilizados en microelecy@putzelectronica.
Por ejemploglectrodos para la bateria de lijidos sensores de gases se fabriwhase de
oxido de estafiidambién se utilizan catélisisAdemas, el 6xido de estafio nanoestructurado
se aplica cada vez mas en forma de peliculas delgadaspolaney nanccristalesen

diversas aplicaciones

Los Oxidos de estafigiguenlos mecanismos de formacion de fbgdosmetalicos. Estos
oxidos seformanpor la transferencia de electronésgura 2.1 En general, el proceso de
oxidacionde un metainediante tratamiento térmicogurreal estar expuesto a temperaturas
elevadasdertro de ua atmosfera oxidante gasepsampuestgrincipalmenteor oxigeno
Este proceso es llevado a caboando losatomosdel metal que son electropositivos
(cationey, transfieren electroneBacia losdtomosde oxXgeno que son electronegativos

(anioney.
Los procesos involucrados en dicha oxidacion, se describen a continuacion.

1.- Al calentarsesl metaladsorber&l componente gaseqsen este caso elxigeno Los
electrones del metal sxcitaranal calentarse interaccionararcon los electrones del gas
circundante guetambién estaranexcitadosdebido a la temperatur&e disociaranlas
molécula gaseosay sellevard a cabda transferencia de electronestre el metal y el
oxigeno Al estar expuesto el metal al gas oxidante se forma una pequefia aaxdade
producto dda combinaciordel gas y del metal. Esta cagatacomo un “electrolito $lido™

gue permiteel movimientoidnico atravésde su superficilevando a cabo laxidaciéndel

metal. Mediante enlaces ionicos, los iones aelgeno y el metal se difunden a través de la
capa dexidoy a medida que esta capa aumenta de espesor se va disminuyendo la cantidad

de metal existent¢7,8]

2.-Despuégle latransferencia de electroneambiaga la configuracioncristalina del metal
modificandose con ellas propiedadeisicasy quimicasdel mismo Dichasmodificaciones

son lagyue otorga lasdiversascaracteristicade cada material
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Tratamiento térmico | -

Los didintos tipos deédxido de estaficurgen cuando se establece wtesproporcidrle los
niveles deoxigenoen el estafio metélico purque se hace presenteiafertar pasar de
estafio metdlical 6xido de estai®nQ. Dicha desproporciondependedel método de

Atmosfera

e,
e,

Bttt

Disociacion de las
moléculas e
intercambio de
electrones por
enlaces 16mcos

| Formacidn del oxido |

Figura 2.1: Mecanismo de oxidacion

preparaciory tratamento del Sn.

Sehaencontrado quenediantdratamientosérmicosla descomposiciodel 6xidode estafio
sigueunasecuencia que pasa por diverestadosntermedios §,10]. Esdecir, elestafio pasa

de su estado pul&n) por diversas faseantes de llegar @xido establésSnG, comoson el

SnQ SOz y el SreOs4.

El 6xido de estafio intermedies decir la fas&rsO4, se conoce desde hace mas de 100 afios

[9,10], aparece en el curso de la descomposicion al trétaricamenteestafiometélicq

intentanddlegar a la fase SnODurant el procesgel estafianetalicoen forma purdlega
a mondxido de estafipque a su vez se descomponeSes0, y dioxido de estafioPor lo
tantq la transformaciérde SnOen SnQ, esun método de preparacion pashtenera fase
SreO4. El SreO4 obtenidotiened i
mezclalo, enla mayoria de los casogor & material de partidaue puede se8nO o el

producto final Sn@y en algunas ocasiones puede llegar a conestafianetalico en forma

pura Sn

mens i

ones

d e dproxonadareente yWesta 1 0
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2.1 Técnicasdecaracterizacion

Un material resulta definido por las diversas caracteristicas de su estntetua potanto,
esfundamentatonocer su composicion para de esta manera poder definirlo o caracterizarlo.
En general, el proceso de caracterizacion de cualquier material o sustapticg la
obtencion de informaciomespecto asu composicion, estructura, topologia, topografia,
morfologia, a partide la interaccion de una seigddctrica, luminosa, térmica, etcon una

porcién de dicho material

De entrelas diversagécnicasexistentes para learacterizaciore materiales)as técnicas
espectroscépicas microscopica®frecenuna de laviasmasconfiables para el estudio de
estructuras internas de casi todo matefigbdan a entenddas propiedades atdémicgda

estructura interna de los materiales.

Estastécnicasson eficientesdado sucaracter no desictivo y minimamente invasivd_a
naturalea no destructiva permite quaeterminar composiciones internas del material sea
facil y confiable.La microscopa es unareade trabajomultidisciplinary por tanto es

aplicable a variados tipos de muestrasocpsos.

De entre ladiversidadde técnicas paral andlisis de materialesn estecapitulosélo se
describiran brevementedos de estas las cuales fueron ocupadan el proceso de
caracteriacion delas muestraanalizada®n el present&rabajo la Espectroscopi Raman
(MRS) yla MicroscopiaElectrénicade Barrido (EM). Estastécnicascorrespondem las

caracterizaciones que tienen que ver con $peEtroscofa Vibracional (VE) y la

Microscopia ElectrénicéEM) [11].
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2.1.1Espectroscofa Raman

La espectroscdp micro-Raman (RS, por sus siglas en inghkeses una técnica de
caracterizacion cuyo objetivo esdateccion de los modos vibracionales moleculdtes

esta técnica las muestras no requieren de preparacion previa para su analisissesadema
aplicable a materiales soliddguidosy gasesLos espectros son tomados en tiempo real y

en periodoscortos de analisis. Proporcionaformacion cualitativaque permite la
identificacibn de materiales y compuestos, aun si estos tienen estructuras quimicas muy
similares. Es posible obtener informacion estructural del material a partir de los espectros
recabados. Esta técnicaagdicable en varios campos dendistria e investigacion: forense,
farmacéutica, alimentos, arte, semiconductores,esnaturas de carbono, biologia, entre
otras. [L2].

El andlisis mediante espectroscdpa Raman consisteen hacerincidir un haz de luz
monocromaticade cierta frecuencif o sobre una muestrparadespuésxaminar la luz

dispersada en lmteracciony determinar corello, componentes moleculares.esto se le

conoce comalispersiorRaman

La mayor parte de la luz dispersatiaantela interaccion preena la misma frecuencia que
la luz incidente] o. Debido aquela luz incidente en el efectoaan no tiene laenergia

suficiente para pod@xcitara unamoléculaa un nivelelectronicode mayorrenergiasolo se

consigue cambiar el estadibracionalde lamoléculg 13]. El haz de luzlispersad presenta
nuevas frecuencias] 'y -7 I. Estas frecuencias son llamadas frecuencias Raman Stokes y

anti-Stokes.La dispersionde luz descritags la que proporcionanformaciéon sobre la

composiciérinterna,caracteristicade la naturalezquimicay el estaddisicode la muestra.

En laFigura 2.2se representan lamponentesle un sistem&amanparael analisisde

muestragpor espectroscdp Raman Constade

a) Una fuente dexcitacionquesuele ser una luz monocromaticas@ér de helio/negn

laser de NeYAG, laseres de semiconductor
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b) Un arreglo paravisualizacion yfocalizacion de lamuestra,que consta de un
microscopio con camara, el cual tien@aumesa de traslaci@ue sostiene a la muestra
y que se puede mover en las direccionss x

c) Un filtro Notch que no deja pasar al espectrometro la luz Rayleigh

d) Un sistema de dispersion el ceahtieneun espectnietroque separa la radiacion
dispersada Ramanediante unagjilla de difraccion

e) Un sistema de deteccidngtectorCCD) y procesamiento de datos, el cual esta
disefiado para medir y comparar los camde$aenergia dispersada con respecto a

la energia incidente deldér.

Esencialmente la radiacion de energia incidente de excitseigmia y se focaliza en la zona

de la muestra que se desea analizar. Posteriormente se recoge la luz dispersada Raman y se
hace llegahasta el detector multicanal, el cual emplea un espectrémetro. Todo esto con el
objetivo de separar las distintas longiés de onda y que sean detectadas mediante el detector
CCD. [14]

El efecto Raman, como se muestra erfigura 2.3 ocurre cuanddos fotones de luz
incidente, que tienen enerdf o, interaccionarcon la molécula, estos tienen una mayor

diferencia de egrgia que los estados vibracionales de la molécula, por lo tanto, la mayor
parte la atraviesan y solo una pequefia parte es dispersada. La disgersidnfoton
incidente, lleva a la molécula a un nivel de enevidieacional superior momentaneamente.

La molécula reacciona emitiendo un fotdén para pasar rapidamente a uno de los niveles de
energia permitidos, por lo tanto, la frecuencia del foton liberado corresponde al salto de
energia realizado para que la moléquéamanezca en los niveles energétiperritidos

[15].

25



Espectrometro

v

Yy

Filtro Rejilla de
Detector

Soporte i i
| Notch difraccion o

Figura 2.2: Esquema de funcionamiento Raman

En el efecto Ramanxestentrestipos de luz dispersada:

En elprimero, el fotén dispersaddiene menofrecuenciague la luz incidenteéEn este caso
la transferencia denergichace que lanolécula despuésle que salta al estado eleergiano
permitidg regrese a un estaégmergéticgpermitidomayor que el quéeniainicialmente a

ésteefecto sde conoce comdispersion Raman Stokgsq)].

En elsggundo, la luz dispersada tiene mayor energia que la luz incidestdeciy tiene
mayor frecuenciaAqui, la molécula que se encontraba en su estado vibracional de mayor
energiaal interaccionar con ébtén en un choquéelasticq regresaa un estado de menor

energiavibracional,a esto se le llamdispersion Raman arBtokes 6.

En el tercerg no hayvariacion en el estadoenergéticode la moléculadespuésde la
interaccioncon elfotdn, es decir tanto lamoléculacomo el fotbn, consevan lamisma

frecuenciase le conoce comdispersion Rayleigh
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Energia
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Rayleigh
ylelg Stokes Stokes

Figura 2.3 Efecto Raman.

Para laobtenciérdelespectrdikamanse toma en cuenta que loateriales tienen frecuencias
[ , caracteristicaparacadaestructura. En los espectroarRan estasaracteristicason

representadas mediante la intensidad dispersadafoogiondel nimerode ondags decir:

Dondg esel nimero de onda es la frecuencia caracteristica de cada estructuga,|l&

velocidad de la luz y_es la longitud de onda.

El espectrdRaman,Figura 24, estdformado por una banda principalrtadaRayleigh y
series de bandagcundrias las cuales@rresponden a las dispersionésk®s y antiStokes,

situadas dlado de la banda principal.
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Figura 2.4: Espectro Raman.

En los espectros &man la lineaRayleigh se suele tomar comd eentro del espectro u
origen, debido aque, de esta maneran los valores tomados en el eje de &scisas
apareceré#a diferencia de frecuencias Raman gXaitaciéndel lasero frecuenciancidente
la cualestaranormalizadacon respecto a la watidadde laluz, adicionandajue esmas

probable quaparezcan frecuencias Ramdokes que anibtokeq15].

2.1.2Microscofda Electrénica de Barrido

La Microscopia Electronica dea®ido SEM, por sus siglas en ing)ébrinda imagenes que

dan informacién sobre lmorfologia,topografia y la composiciéde la superficie de una
muestra. Es una técnic@ destructiva, como el caso ldeespectroscop. El microscopio

incluye tres detectores de electrones secundarios (SE) optimizados para el uso en alto vacio
(HV), bajo vacio (LV) y modo ambiental (ESEM), @a®mo un detector de electrones retro

dispersados (BSE) de estado s6li8&M se utiliza en la caracterizacion de todo tipo de
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materiales sélidos, en la observacion de muestras no conductoras, dispositivos electronicos,

materiales biolégicos, polimerogmicondutores, catalizadores, entre otrp?]

Los microscopios electronicos de barrido constan de un cafién electronico en una columna
de alto vacio, en la cual se genera un haz de electiersdta energidste haz es colimado

por una serie de lentes electronicas y faadb sobre la muestra que sseBeanalizar

El cafionde electroness el primer componente del microscopio y es el que produce el haz
de electronesConstade un filamento emisor de electronles cuales soacelerados por un

anodo polarizado positivamenteuaa tension variablés a 30 kV). El haz generadpes
posteriormenteolimado por una serie de lentes electrénicas y pequefias aperturas hasta que
es focalizado sobre la superficie de la muestigura 25. Un sistema de bobinas desvia el

haz de tal manera que una zona de la superficie de la muestra es continuamente explorada
(scanning y las sefiales resultani¢e secundarios y eeto dispersados3pn registradas por

los detectoreskEl diametro del haz de electrones es uno de losreetque determina la
resolucién final de la imageha sefial de electrones secundarios se forma en una delgada
capa superficial, del orden de 50 a 100 A. Son electrones de baja energia, menos de 50 eV,
que pueden ser desviados faciimente de su trayectomergente Permiten obtener
informacion de zonas que no estan a la vista del detectolo cual s@porta informacion

Aen r ddldnuesedd’]

La emision de electroneetro-dispersadosdurante el barrido de la muestdepende
fuertemente del nimero atomicoédsta Esto implica que dos partes de la muestra que tengan
distinta composicion se revelan con distinta intensidad, aunque no exista ninguna diferencia
de topografia entre ellasosrayos X que se generanando unanuestraessometida ain
bombardeo electronico permiten identificar los elementos presentes y establecer su

concentracion.
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Figura 2.5: Esquema de funcionamiento SEM

En laestructuradel microscopio electréni¢ces la camara de vadaque contiene la platina

donde se coloca la muestEn esta camara se colodambiénlos detectores para registrar

las distintas esfiales emitidas por la muestra. Los detectores registrapilates originadas

por la interaccién entre ehh de electrones y la muestraimagen se va formando a medida

que el haz de electrones se desplaza satagarcion de sauperficie haciendo un barrido,

linea por linea sobre una pequefna zgoa se \sualizaen formaamplificada en la imagen

final. A medida que el haz explora la muegtantensidad de la sefial generada varia segun

el punto particular analizado en cada instante. La sefial detectada puedéosessen

analizada, amplificadw finalment procesadpara su visualizacigirigura 2 6.
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Figura 2.6: Micrografia SEM del SnQ

En la figura 26 se muestra una parte de color negro la cual corresponde a la banda de carbono
que seocupdcomosujeciénpara el polvo destafiaratadotérmicamenteel cual se ve de

color Hanco en la imageg corresponda la fase Snedel 6xido de estafioA diferenca de

una imagen Optica, el microscopio electrénico de barrido no forma una imagen real del
objeto,sino que construye una imagen virtual a partir delif@sentessefiales emitidas por

la muestra.
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En este capitulo se daa descripciogeneraldel método empleado para la obtencion de las
diversas fases déixido de estafio estudiadas ehpresentdrabajo. Para tener una mejor
comprension ds detalleexperimentads que se llevarccabg la Fgura 3.1 presenta un
diagrama de flujoen donde salescribende manera general los pasos seguidos en la

determinacion de lode sintesis de los 0xidos y su caracterizacion

Desarrollo Experimental Materiales
y
\VI
Estafio en forma de granilla ., h
marca fermont con un grado Elaboracion de
de pureza de 99,6 %. Horno muestras
tubular y cristaleria. )y
Tratameintos \;
térmicos

Preaparacion de la muestra
ﬁ para el posterior tratamiento
térmico en horno tubular.

TTaamientos a
temperaturas ente
200y 500 Ay
tiempos de
exposicion entre 1 a
3.haras

Caracterizacién Caracterizacion Raman

Microscopia Electronica de
Barrido (SEM)

Figura 3.1: Diagrama de Contenido
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3.1 Materiales

Los materiales utilizados en &aboracionde muestras para tzbtencionde lss fases de

oxido deestaiio SnO, SO,y SnQ fueron lossiguientes:

Estafiometalicode la marcadermontcon un grado de pureza del 99.6% y un tamafio de
particula>1 mm, con una formayeométricaconocidacomo granilla, déormairregulary

con imperfeccion® como semuestra en laigura 3.2B las imperfecciones se debah
proceso deobtenciondel metal. Todas |a muestras estudiadas en este trabajo fueron
realizada con este tipo de met&dlofue necesari@l tamizado déa granillg debido a la gran

homogeneidad en los tamafiospdeticula

Para llevar a cabo los tratamientos térmicos, se utilizé asnohtubular de la marca
Lindberd?, modelo MOLDA-MINIMITE 55036 programable digitalmentegl cual se
muestra en la Figura 3R Este horno tiene unzavidadcilindrica interior recubierta de
cerdmicacon un diametro d&.5 cm y unalongitud de 30 cm.Cuenta con una resistencia
eléctrica en la parte superigesponsable de elevar la temperatura dentro davalad
calentandptanto elmaterialcomo el aireproxima, induciendo con esto el proceso de
oxidacion en el materiahl serel diametrode la cavidad tubular del hortan reducido las
corrientesde convecciénen este horno son casulas por lo que las variaciones de

temperaturaen su interiorse mantienen constantegermitiendo un proceso didacion

eficiente.

Figura 3.2: A) Horno tubular, B) Estafio metalico.
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3.2 Preparacionde muestras

Utilizandola granillade estafio, se llevd a cabo el prodasaxidacionen el horno descrito

Para realizar esta pruelzh arreglo experimentabnsistiéenlo siguiente se colocaromle3

a 2 gramos de materialgfanilla) en el centrade un porta objetode cristal el cual fue
desprovisto de cualquier impureza mediante un lavadaaetona al 99 %. Posteriormente,
seintrodujeronlas muestras en el hornma a unagniendgrecauciorde colocar la muestra

justo por debajo de la resisteneigctricay por encima del termostatel cual registrdas
variaciones deéemperaturan el interior Para los tratamientos que superaban el limite de
temperatura que puede soportar el cristal, alrededor de 500 °C, las muestras fueron colocadas
sobre una superficieeramicaEn la Hgura 3.3 seesquematiza elrreglo experimentalCon

esto sera posible determinar los pardmetros necesarios para lograr la oxidacion a bajas

temperaturas en metal.

Resistencia Eléctrica—l
| >

ol s Porta obietos con estafio metalico
=

{ - ) 4 en su superficie

Termostato o sensaor de

temperatura

Figura 3.3: Esquema deexperimento de tratamiento térmic@osicionde muestras dentro del
horno tubular.
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34 Tratamientogérmicos

Con la finalidad de establecef tiempo yla temperatura a los cuales los tratamientos
térmicos tenian efecto sobre las muestras de estafio metalico se realizaron muestras
modificandolos tienpos de exposicion & temperaturale tratamientouna descripciéon
completa detémosellevé a cabo este predimiento se describe con mayor detalle en el
Apéndice 1B.

Lasdiversaspruebas realizadagvelaron dstemperaturay tiempopara lostratamientos
térmicosa loscualesse sometio el estafinetalicopara obtener sus fasestequiométricas

Estos paramebsse describen en laabla 3.1.

Tabla 3.1: Tratamientos térmicosdel estafio

Muestra Temperatura Tiempo
Muestra 1 350°C 3 horas
Muestra 2 450°C 3 horas
Muestra 3 550°C 3 horas

Las pruebas realizadas el analisis de laxidaciondel estafio se realizaron con granilla
metalicay bajo los mismoparametrogstablecidos en Iseccidnanterior. Lagnuestras se

sometieron a un proceso de enfriamieadtaire libredespués deada tratamientt&rmica

Las variaciones de temperatura dentro del horno se considetaspneciablegebidoa la
colocacioncéntricade la muestracon respect@ laresistenciaeléctrica Variaciones de
temperatura ocasionadas por corrisrdeconveccionno superaron los Sentigradosde

donde se concluye que sifluencia en ldormaciondelos 6xidoses nula

37



3.5 Caracterizacion mediant&spectroscofa micro-Raman

Mediante estatécnicase analizaron las diferentes fag#stenidas tras los tratamientos
térmicos El quipo utilizado fue un guipo deespectroscda Micro-RamanJobinYvon
Horiba modelo HR 806LABRAM, mostrado en la Figura.4, el cualestdequipado comn
microscopio OLYMPUS BX41, y con uaserde longitud deonda de 632.8m.

Figura 3.4: Equipo de Espectroscdg Raman.

El procedimiento parandlisisRaman de las muestraslis¥6 a cabo de laiguientemanera:

Primero se indicaron las especificaciones al equipo para qrealice el analisis
correspondiente

9 Se asigna el numente adquisicionesequeridas para @hndlisis recordando que un
mayor concentrado de adquisicionesejora@ la definicibn de los espectros

obtenidos. Parask trabajo seisaron 1@Gdquisicionesle 30 segundos cada una.
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f Seespecifica el rangde cm! en el que se desedrabajar,es deciyel intervalo de
namerode ondaen el que se obtendra el espectno éste cas®l rango manejado
fue de 30 crm hasta los 200 cm.

Posteriormentajnavez extraidala muestradel horno y a temperatura ambigrgecoloco
debajo delmicrosmpio con el que cuenta el quipe bajo el obturador de la&amaa para
tener unavisualizacionpreliminar de la muestraesto se haceenendend la lampara
principal que es déuz blanca yayudaen la visualizacion d las muestrasAl enfocar la

muestra, seentaen la zona deseada paraeélisis

Unavez realizado el enfoqueecesarien la imagenseapagda ldmparay seendence el

laser Finalmente, se lleva a cabo la adquisicion del espectro

3.6 Microscopa Electronica de Brrido (SEM)

Comoya semencionéenel Capitulo2, con estdaécnicaes posiblenaliza la morfologiadel
material a estudiar. El objetivo principal delélisispor SEM es brindar un estudio de las
superficies de las muestras a distintas amplificacjqraes determinade ser posibleun

cambiomorfolégicoen estas.

Parael analisis SEMseutiliz6 un equipomarca JEOL, modelo JSIM100, equipado con
unamicro-sondamarca Brukercon el cual se pueden hacer diversos aumentos e incluso

andlisisEDS.La Figura 3.5 es una foto del equipo.
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Figura 3.5: Equipo deMicroscoda Electrénica de Barrido (SEM)

El procedimiento que ssguid para el analisisle lss muestrasnediante esta técnidae el

siguiente:

1 Se extrap un aproximado de& mg de polvo de cadaratamientatérmicg asicomo
de estafio sitratar, para suanalisispor SEM.

1 Se colocaronsobre unaporcion de cinta decarbong con el fin de evitar los
sedimentos residuales de carga puéieraninterferir con elanalisis.

1 Despuésse formo un arreglocomo el mostrado en la FiguBa6, identificando las

distintasmuestragpara syposterioranalisisy catalogacion.
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Figura 3.6: Arreglo experimental para realizaBEM

Despuédie llevar a cabdos pasosanteriores se introdjo la muestraen el equipo SEM.
Después de cerrat equipo seealizéun vaciodentro de la&cdmaraen la cual se colocaron
lasmuestras. Bevaciopermit el flujo de electronesin complicacionega que,de no ser
asi el aire ionizado en lacdmarainterferiria con el andlisisy generaria imagenes

distorsionadas

Una vez que se alcanzawcioserealizOel estudio de lasnuestrasenfocando puntos de
interés observandolosondiversos aumentan la imagety haciendampresionesle esta
Paraeste trabajo los aumentesalizado®stan en el rarmgde 10 a 30 mil. El haz de electrones

gue impacto sobre lasuestrasuvo una energiae 20.0keV.
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Con losparametroslegritos en etapituloanterior sedeterminda temperaturan la queel
estafio comienza saxidacion El andlisisde resultados de las muestras obtenidas por el
tratamientaérmicq sellevé a cabo mediantastécnicasexpuestas en etapitulo2, con las
cualessedeterminéque la fase conocida corsmQ, quese obtiene con utnatamientaa una
temperatura d850 °C, la fase S04 es obtenida en el intervalo 860 a450 °C y la fase

SnQ a una temperatura @0 °C.

Los aspectos estructurales del 6xido de estagtalino y sus interfaces con la composicion
Sre0s, muestra la posibilidad de formacién de diferentes cristales de 6xido de estafio no
estequiométricos y las interfaces SIEDO. Todas las geometrias tienen componentes

similares a la conocida estructumarditilo SnQ y la estructura de las geometrias Sri@].[

4.1 CaracterizaciorRaman

4.1.1 Caracterizacion Ramardel SnO

La Figura4.1.1 contieneel espectro Ramaobtenidopara la muestra tratada a 3&Dpor un
tiempo de 3 hEl espectrgresenta picos Raman que corresporaigronoxidode estafio
(SnO) segun lo reportado en la literatyraonde pueden observarse loisos Raman
localizadosen 116(B1g) y 214(A1g) cm™.

El analisisRaman del SrO que se ha reportaden la literaturg estableceque los picos
caracteristicoslel materialse encuentran efil0 (Big y 215 (A1g cm? [3,5,6]. Las
variaciones en las posicionds los picos selebenposiblemente das condiciones en el

procesadetransformacion
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Figura 4.1.1: Espectro Raman del SnO

Las bandafkamande laFigura4.11 concuerdarcon lo establecidgara definir a la fase
SnO [5,6]. Al existir un desfase en la frecuencia Raman con lo reportadd][ el
tratamiento térmico posiblemente solo este induciendo un pequefio cambio en zonas del

material.

4.1.2 Caracterizacion Raman del SO

En laFigura 4.1.2se presenta el espectro Ranunla fase debxido deestafio SgO4 en
combinacion cosnOy SnQ. Estacoexistencia yaa sido reportada pawuigi Sangalettet.

al. [4]. La presencia simultanea thses sealcanzaratando el material a una temperatuza d
450 °C tratandolo térmicamente por 3 hardsesta temperatura es cuando se detecta la
existenciaSrgOs. En el zoom del espectro, se identificaron diversos picos, localizados a 75,
93, 114, 140, 170 y 210ch Como en el caso anterior, estos picos siomlares a lo
reportado en la literatura,p], por lo que también se puede concluir quéa®btenidda

fase deseada.
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Figura 4.1.2B: Region ampliada del espectro del £n

La ampliaciénen laFigura 4.1.2A, con los picoexistentesentre 70 y 220 ¢y permite
observar la coexistencia de las fases SnOspSmecho que se deduce deplasencia de

los picos en 114 y 210 chlos cuales son cercanos a lo obtenido dfidara 4.1.1y que
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corresponden a el SnO. También se apriea@endo una ampliaciéentre 400 a 800 ¢y
Figura 4.1.2B, una variacion en la intensidad Ramaque es urindicativo de la formacion
de SnQ. La contaminacion de la muestra con estos dos tipos de éxidos es esperada debido a

que el Se04es undxido intermedio entre la formacion de SnO y SHQ.

El origende los picos localizados en 75 y 93 tiambién se atribuye a la fasesOn Estas
bandasRamanpodrianser @usadas por ldescomposiciéincompletaen la estructura del
SnO durante el tratamienttérmico [5]. Se hareportadouna trasformaciénde fases al
aumentar la temperatura deidacion meiante una desaparicion dandasRaman de 113
y 211(A19 cm?, correspondientes a las del Snp apareciendcen su lugardos mas
localizadas entre los picd®6,145 y 170 cnhcaracteristicosle la faseSrs04 [4,6]. Perola
aparicionde las dos frecuencias localizadas por debajo de los 18&@mo se haeportado

en la literaturaon exactitud

4.1.3 Caracterizacion Raman del Sh®

Como se menciaren elcapitulo 3 esta fase del 6xido de estafio es un matemaliamente
estudiado, es utilizado como sensor de[gdk En [4,5] se estudia esta fase paliculas
delgadas. Se menciona daepelicula delgada se vuelve homogénea después de tratamientos
de recocido a mas de 550 ° C, en donde solo se detecta die feasiterita deSnQ.

En estetrabajode tesis que presentamss, logré obteneesta fase a una temperatura de
550 °C y un tiempo de exposicidon de tres ho@m la caracteristica de presentar tres picos

bien definidos en el rango de los 45808 cm' y uno en 173 crh
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Figura 4.1.3: Espectro Raman del SnO

La Figura 4.1.3, contiene el espectro Raman correspondiente alE®©espectro contiene
las frecuenciaRaman de picos caracteristicos localizagiog 75(Eg), 635A1g) Y 775B2g)
cml. Frecuencias Raman similarga han sidopreviamente reportadgara estdase[3,
6,21]. Por tal motivo, se deduce que la formacion de SrmDel tratamiento térmico se logra
con cierta precisianEl estudio deSnQ [5,6,21], harevelado que sencuentran modos
Ramancon picos activos 476 (Eg), 634 (Alg) y 778 (B2g) cm?, siendo similares a los
detectados en este trabajo

Observando las frecuencias Stokes situadas al lado de la frecuenciacde'@&5nota que
estas n@stantotalmentedefinidas. No se distinguen sobresaliendo del resto del espectro en
forma de picptal y comq lo hacenlas frecuenciabien definidas. Incluso la frecuencia
localizada en 475 chpresenta una inteiasd similar a la localizada 1812, la cual caono

ya se dijo es causada powrlgaricionde una fasetermediaen el en la formacion dékido.

Por estos motivos se puede deducir que la formacién de, $af® las condiciones
desarrolladas en este trabajo,l@gra, pero no con un alto grado geireza. Incluso la
contaminacion de una fase intermediagielo de estafio se hace presente corroborando asi

lo descrito en la literatura].
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4.2 CaracterizacionSEM

4.2.1 Caracterizacion SEM del SnO

Se tomaron imagenes con Skpisra el SnQlas cualese muestran en la Figura 432Dicha

imagen proporcioa una visualizacion de la muestra.uden apreciarse cambios
morfologicos de est4, debidos al tratamiento. Adepasesta imagerse sabra si existe un
cambio total o parcial en lauestracomplematando con elldo descrito en los espectros

Raman.

Paracomprobaue el tratamienttérmicosurtioefectoen el material dpartiday visualizar
la transformacién de Sn a SnO el andlisis licroscopiaElectronica de Brrido nos
proporciond@méagenes como la maatia ea Figura4.2 En ellase muestra laomparacién

del materialantes(4.2-A) y despuéslel tratamiento 4.2.1- B).

.
SED 20.0kV WD10mm P.C.30 HV x30,000  0.5um
ESCGAMA '
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-4 2- ?
SED 20.0kV WD10mm P.C.37 #‘ x10, 6

ESCAMA

Figura 4.2: A) Micrografia SEM delSn, B) Micrografia SEM del SnO

En laFigura4.2-B la Imagen SEMcorrespondiente a la fase SnifDe tomada a 10,000
aumentosEnestamicrografia, 8 observa el comienzo defoamidn deestructurasristalinas

resaltadas por lasirculos amarillos.

La formacion ddas estructurase debe a la introducciénde oxigenoen & estafio puro
durante el proceso de calamhiento dentro del hornd\l realizar una comparacion con la
Figura 4.2 A se aprecia el cambio sufrido pomehterial. B laprimera fgura(4.2-A) no se
logran observarformacionesen la superficiaistintas &resto, mientras que ed.2-B se
apreciaque una estructuracigren aparienciaristalina,que se comienza a formar en el
material original[2Z]. Por tantg se puede inferir queedpuédel tratamientaérmicq el
material seransformépasando de ser Sn a S®Q Lasvariacionegstructurales ediversas

zonage la superficieson el indicativo de la presencia de SnO
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4.2.2 Caracterizacion SEM del SrOa4

En la Figura4.2.2 se obsera la micrografia para e€brsOs del estafiometalico tratado
térmicamentea una temperatura d0 °C. En esta imagen se pueden observar o@s
detalle las estructuras cristalifasmadas por el tratamientérmico,cuando se comparan
con lasFiguras 42-A y B.

SED 20.0kV WD10mas B HW x10,000 1pm
ESCAMA )

Figura 4.2.2: Micrografia SEM del SRO.

En la micrografia sevisualizan formaciones de estructuras deeab geométricoy en
proporciébnmayor a las vistas en la figude2.1-A. Se observa uimcremento en ehlimero
de formasestructuradasgsicomosutamafio deduciendo coesto que la temperatura para
el cual los tratamientogrmicosson realizadgsinfluye en laformaciénde este tipode

estructuras
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4.2.3Caracterizacion SEM del ShQ

La micrografia SEMde esta muestrese presenta en la Figu#.2.3 tomada a 10,000
aumentosEstamuestra fue tratad&rmicamentea una temperatura &0 °C durante tres
horas. B la ampiacion de la zona con presende estructuras en la superficigfialadas
concirculosamarillos,se observa la formaciéon de estructuras geométricas mejor definidas,

siendo las mas destacables las encontrerés esquina inferior derecha.

Figura 4.2.3: Micrografia SEM delSnG,

La aparicion de este tipo dlemas o estructuras indica que se ha logradoanmbio interno

del material, como producto de daptacion de dgeno durante el proceso de tratamiento
térmico con ello dando lugar a la llamada formacion tipo Rutilo caracteristica de este material
[18].
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4.3 Analisis comparativo

El contenido de oxigenen eldxido de estafio puede varjasdecir, estaentre elSnOy el

SnQ, existenfases intermedias entre estos dos tipoéxddos, las cuales dependen de la

cantidad dexigenoen el material1].

Se ha reportado la coexistencia de fases del oxido de d§fafi®&e encontré6 que este

adquiere distintas fases en el proceso de produccion. La existencia de fases en este 6xido ha

llevadoal desarrollade diversos estudipbs cuales han revelado que existe una transicion

de fasesSe ha reportado la existencia des@nen la sintesis d8nQG. Esto ocurre cuando

el SnOse descompone enfh y este a su vez se transformaSa en combinacion con

Sn [3, 19,23]. Eneste trabajo degraronobtener dichagrarsiciones por tratamientérmico.

Los resultadosobtenidos son comparados condoeportads previamente en la literatura,

como se muestra en labla4.1.

Tabla 4.1 PicosRaman para las fas&&nQ SnO,y SnQ del 6xido de estafio.

SnOA SnO” S04 B S04’ SnOz © Sno;’
73 75
90 93
112 110 114
130
140 140
170 170
210 214 210
238
338 300
433
472 473 473 475
579
627 633 632 635
700 696 773 775

(A) Referencia 24] . (B) Referencigd 5]. (C) Referencid 25]. * Este trabajo
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En laFigura4.3 sepresentaiios espectros Raman para las fases«o de estafio estudiadas

en este trabaj&Con el fin de hacer visible lo descrito en la anterabta

o 200 400 600 800 1000 1200
T

=3 1 ~

- 114

L — Sn304 |

- 170 —

o 210 b

[ 1 . 1 1 . 1 . 1 R 1 . i

__ 116 214 — SNO __

__ et et W

1 1 1 1 1 1

(] 200 400 600 800 1000 1200

Raman Shif(cm_l)

Figura 4.3: Comparacién de espectros Raman de las distintas fases del éxido de estafio.

Tanto @ la figura 4.3 como en la tabla 4dl,comparar los espectrBamande las fases del

oxido de estaficse nota quademasielos picos comimerosde onda 40, 170y 210cm!
correspondientes la fase S§0a. existe un pico en 210 cindicando la presencia de SnO

en la muestra. Con ello se corrobora la coexistencia de estas dos fases. Ademas de un
abultamiento en el rangte longitud de onda que va d@d4a 800 crt correspondiente a la
frecuencia de SnSi bien no se puede decir que se haya forneadsu totalidad, debido a

gue los picos no estan bien definidos, este aumento en la intensidad indica su presencia.

Las pogciones de los picos Raman los espectros del Sn&nG y SrsOssonacordes a la
literatura 3, 6, 19 23]. Esto danuestralela efectividaddelmétodapor el cual se obtuvieron
los distintos 6xidos estudiades este trabajddemascompruebara coexistencia de fases

cristalinasenuna sola muestreomo lo ilustra el espectiela muestra tratada a 450.
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Capitulo 5

Conclusiones



Los resultados obtenid