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Sumario. Se describe un método de sintesis por microemulsién en micelas inversas en el sistema agua/tolueno usando
dodecilbencenosulfonato de sodio (NaDBS) como surfactante para sintetizar nanoparticulas (NPs) superparamagnéticas
(SPM) de ferrita de manganeso (MnFe,O,). Se introdujo una variacién al método de sintesis reportado en la literatura,
siendo esta realizar un tratamiento térmico a reflujo antes del tratamiento en atmdsfera inerte. Esto permitié obtener un
material con una cristalinidad adecuada y un comportamiento SPM. Se caracterizé el producto obtenido por difraccion
de rayos X (DRX), microscopia electrénica de transmisiéon (TEM) y magnetometria vibracional. El patrén de DRX de
polvo revel6 la formacién de la fase MnFe,Oy, tipo espinela, de grupo espacial Fd3m, acompafiada de la fase secundaria
hematita (a-Fe,0;) de grupo espacial R-3c. El tamafio de las nanoparticulas fue estimado a partir del ajuste del perfil
del patrén de polvos, obteniéndose tamafios promedios que variaron entre 5 y 25 nm en dependencia del tratamiento
térmico a que fueron sometidas. La magnetometria vibracional mostré que las NPs de MnFe,O, de menor tamaiio, pre-
paradas siguiendo esta ruta de sintesis presentaron un comportamiento SPM a temperatura ambiente. Se estimé ademds
el grosor de la capa magnéticamente inactiva, de alrededor de 0,9 nm, responsable de la disminucién de los valores de
magnetizacion de saturacion (os) al disminuir el tamafio de particulas.

Abstract. An inverse micelle preparative technique in water/toluene system using sodium NaDBS as surfactant that
lead to magnetic materials with nanometer dimensions is described. Superparamagnetic spinel type manganese ferrite
(MnFe,0,) was prepared by the method. A modification to the preparative technique reported in the literature was ap-
plied, which was to make a reflux before the thermal treatment in an inert atmosphere. With this variation an optimal
cristalinity and superparamagnetic behavior was observed. The product obtained was then characterized from X-ray dif-
fraction, transmission electron microscopy and vibrational magnetometry. The powder X-ray diffraction pattern re-
vealed that the MnFe,O, nanocrystals had an Fd3m cubic spinel structure, accompanied by R-3c spatial group hematite
(a-Fe,0;) as secondary phase. By means of the powder pattern profile fitting, average particles size between 5 and 25
nm were estimated, depending on the thermal treatment applied. The vibrational magnetometry showed that the smaller
MnFe,0, nanoparticles prepared according to that synthetic route were found to have a superparamagnetic behavior at
room temperature. Also, from the collected magnetic data, the “dead layer” was estimated to be 0.9 nm. This magneti-
cally inactive layer is found to be responsible of the saturation magnetization decrease with smallest nanoparticles sizes.

Palabras clave. Ferrite, 75.50.Gg, magnetic nanoparticles, 75.50.Tt, superparamagnetism 75.50.Vyv.

1 Introduccion nipulacién de materiales en la escala nanométrica, es de-
cir, con dimensiones por debajo de los 100 nm. El re-

Las nanotecnologias involucran el estudio, control y ma- ~ciente interés por los nuevos materiales nanoestructura-
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dos radica en las inusuales propiedades (eléctricas, qui-
micas, fisicas, estructurales y magnéticas) que estos pre-
sentan, en comparaciéon con sus andlogos de la escala
masiva % La obtencién de NPs magnéticas con tama-
flos por debajo de los 20 nm resulta de una significativa
importancia, debido a sus variados usos en Biomedicina
>4 En este sentido, la sintesis quimica de NPs basadas
en ferritas tipo espinela (MFe,O,; M = Mg, Zn, Fe, Co,
Ni, Mn) a partir de la coprecipitacién controlada de iones
en el interior de micelas inversas, ha demostrado la ca-
pacidad de este método para controlar el tamafio de par-
ticulas, la distribuciéon de tamafios, asi como la este-
quiometria y la ocupacién catidnica >.

En este contexto, se obtuvo un sistema de NPs SPM
basado en la MnFe,0y, tipo espinela, mediante el método
de microemulsién usando dodecilbencenosulfonato de
sodio (NaDBS) para formar micelas inversas en el siste-
ma de disolventes agua/tolueno. Fueron introducidas
sensibles variaciones a la técnica reportada en trabajos
anteriores ° con el objetivo de mejorar la cristalinidad del
material obtenido. Este se caracterizé mediante las téc-
nicas de DRX, TEM, y magnetometria vibracional, en-
contrandose claras correlaciones entre el modo de prepa-
racién, los tamafios promedios de NPs obtenidas y las
propiedades magnéticas.

Esta contribucién es parte de un estudio orientado
hacia la obtencién de NPs SPM funcionalizadas con mo-
léculas organicas para diferentes aplicaciones bioldgicas,
entre las que destacan, agentes de contraste en MRI, li-
beradores de farmacos sitio-especificos, bioquimica ana-
litica y transductores moleculares en general.

2 Parte experimental

Materiales y métodos. Todos los reactivos quimicos
utilizados durante el transcurso del trabajo fueron de
grado puro para andlisis y fueron usados sin purificacio-
nes adicionales. Los reactivos empleados fueron:
NaDBS (Sigma-Aldrich), Tolueno (BDH),
Fe,(S04)5-:5H,0 (Sigma-Aldrich); MnSO,-H,O (BDH) y
NaOH (Panreac) y nitrégeno gaseoso de produccién na-
cional. Se us6 agua destilada a lo largo de todo el proce-
so de sintesis.

Los patrones de DRX fueron registrados en un difrac-
tometro D-5000 (Siemens) usando la geometria Bragg-
Brentano y radiacién K,Cu. El patrén de la muestra RF-
1 fue medido de 25 a 80°/26 a un paso de 0,04° y los pa-
trones de las muestras RF-2, RF-3 y RF-4 fue medido de
25 a 105°/26 usando el mismo paso. En el ajuste de los
perfiles de los patrones de DRX fue utilizado el progra-
ma Fullprof 7. El fondo fue modelado con una funcién
polinomial de tercer orden. Se usé un patrén de hexabo-
ruro de lantano para calcular la funcién de resolucién
instrumental. El método de Le Bail ® implementado en
el programa Fullprof se usé para obtener informacién
sobre los pardmetros de celda, tamafios de cristalita y el
porcentaje de cada fase presente en las muestras.

Fueron obtenidas micrografias TEM usando un ins-

trumento JEOL 4000-EX de 400 kV como fuente de ace-
leracién, depositando una gota de una dispersién etandli-
ca de las NPs en rejillas de Cu de 200 mesh recubiertas
con una capa fina de carbén amorfo. El mismo equipa-
miento y condiciones experimentales fueron usados para
obtener los patrones de difraccion de electrones de de-
terminada drea seleccionada (SAED).

Las mediciones magnéticas fueron llevadas a cabo a
temperatura ambiente, usando un magnetémetro vibra-
cional (VSM, Oxford modelo 3001 1,6 T), de 10* emu
de sensibilidad y a un paso de barrido de 5 Oe. La re-
gi6n alrededor del origen de la curva de magnetizacién
fue barrida lentamente con el objetivo de identificar
aquellas muestras de NPs con remanencia y coercitivi-
dad cercanas a cero.

Procedimiento de sintesis. La ruta de sintesis se-
leccionada toma en cuenta reportes previos concernien-
tes con la obtencién de NPs por el método de microe-
mulsién > °, introduciendo apropiadas modificaciones
con el objetivo de obtener un producto final con las pro-
piedades estructurales y magnéticas deseadas.

La sintesis se inicia disolviendo 1 mmol de
MnSO4-H,O y 1 mmol de Fe,(SO,);-5H,0 en 10 mL de
agua, para obtener una relaciéon molar Mn(IT)/Fe(Ill) =
1/2. Luego se afiaden 10 mL de una disolucién acuosa
de NaDBS de concentracién 0,4 M en la disolucién ma-
dre de las sales metélicas seguido de la adicién de un vo-
lumen considerable de tolueno. La proporcién de volu-
menes agua/tolueno determina el didmetro interior de las
micelas inversas, y por tanto, en buena medida, el tama-
fio de las NPs de MnFe,O,. Para preparar NPs de didme-
tros de alrededor de una decena de nandmetros se usa
una proporcién volumétrica de 1/20 para la relacién
agua/tolueno.

Tabla I
Tratamientos térmicos realizados a cada muestra.

Muestra Condiciones experimentales
RF-1 Reflujo 100 °C, 6 h
RE2 1) Reflujo 100 °C, 1 h
2) 350 °C, 12 h, atmésfera de N,
RF-3 500 °C, 12 h, atmdsfera de N,
RF-4 600 °C, 2 h, atmdsfera de N,

Después de 12 horas de agitacién magnética intensa,
la mezcla se torna una disolucién monofésica que con-
tiene a las micelas inversas. Para formar coloides del
precursor de MnFe,O, en el interior de las micelas, se
adicionan, gota a gota, 16 mL de una disolucién acuosa
de NaOH de concentracién 1,0 M; manteniendo una
fuerte agitacién. Se tuvo un especial cuidado en el con-
trol del pH del medio micelar. La solucién se agita du-
rante dos horas mas para asegurar la completa formacién
de los coloides. Seguidamente el volumen de la mezcla
de reaccién es reducido mediante rotoevaporacioén al va-
cio, hasta casi sequedad. El producto asi obtenido se la-
va reiteradas veces con agua y etanol para eliminar el
exceso de surfactante y las sales solubles presentes, y se
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colecta finalmente mediante centrifugacién, como un
polvo fino carmelita casi negro. EI producto obtenido
fue entonces sometido a tratamientos térmicos que se
describen en la Tabla I.

3 Resultados y discusion

La obtenciéon de NPs magnéticas de MnFe,O4 por via
quimica himeda como en el caso del procedimiento de
sintesis arriba descrito, transcurre a través de la forma-
ciéon de varios productos intermediarios, lo cual fue
comprobado a partir del estudio de DRX (ver figura 1).

La reaccién quimica de formacién de la MnFe,O, se
puede plantear en su forma iénica como:

*+(ac)+2 Fe3 *(ac) + 8 OH ™ (ac) —
MnFe,0, (s) +4H,0

Sin embargo, es conocida la marcada tendencia de los
iones metalicos de la primera serie de transicién a formar
hidratos con geometrias octaédricas bien definidas. Esto
viene dado por la capacidad de solvatacién del agua de-
bido a su elevada polaridad y su alto valor de constante
dieléctrica, asi como, debido al poder polarizante del ca-
tién metalico en cuestién (radios atémicos r pequefios y
altas cargas positivas Z). Si se tiene en cuenta el mayor
caracter acido de los protones del agua de coordinacién
con relacién a las moléculas de agua libres en el disol-
vente y la cierta probabilidad de solapamiento de los or-
bitales de valencia de los iones solvatados y las molécu-
las de agua de coordinacién, resulta muy favorecida una
transferencia electrénica desde el orbital molecular no
enlazante de la molécula de agua a los orbitales atémicos
d del cation, parcialmente llenos, al aumentar la concen-
tracion hidroxilica del medio. La transferencia resulta
mas significativa (enlace M—O mads fuerte, mayor labili-
dad del protén saliente) si el cation posee mayor poder
polarizante (factor ZIr).

Con este trasfondo, la precipitacién de iones en diso-
lucién acuosa con el aumento del pH, resulta el dltimo
estado de una serie de reacciones de condensacién que
producen entidades policatiénicas solubles, tales como

[Fe(H,0), (OH),Fe(H,0),]**

ey

[Mn(HZO) 4 (OH),Mn(H,0) 4} Z,

etc °. Mediante sucesivas reacciones de terminacion, y

continuos procesos de disolucién y reprecipitacion, ocu-
rre la formacién de varios hidréxidos (Mn(OH),), oxihi-
dréxidos (0-FeOOH, FesO;0OH-4H,0) y oxidos (o-
Fe,O;, MnFe,0,) . Asi, fue posible determinar a partir
del patrén de DRX de la figura 1a, la presencia de las fa-
ses ferrihidrita (FesO,OH-4H,0), hematita (0-Fe,O;) y
ferrita de manganeso (MnFe,0,) en la muestra RF-1. El
patrén de DRX revela que esta muestra atin resulta de
muy pobre cristalinidad debido al insuficiente tratamien-
to térmico recibido.

En la figura 1 se observan los patrones de DRX de
muestras obtenidas aplicando diferentes tipos de trata-
mientos térmicos y en diferentes condiciones. Asi, se

puede ver en la figura la una mezcla de fases formada
por los precursores amorfos antes mencionados, y en la
figura 1 b-d los patrones de materiales altamente cristali-
nos formados por NPs de ferrita de manganeso y hemati-
ta.

-~ . o RF-1
Refiujo 100 °'C.6h
80 jJ'I ‘
40 “"'M"m...
. H"\"‘"
20 i
0 . - v r T v
20 a0 A0 S0 &80 10 BD
o
100 o RF-2
804 ! by |Reflujo 100°C, 1h
60 ? 350°C. 120, N,
&0 4
—
o 20 JJ
— ]
% 20 3 40 50 60 V0 80 90 100
2
& 10 - RF-3
£ 80f o 9 lsoo’c. 120N
&80
qa% L] ! 'Q
o .
201 =9 -i'|¢ !‘¢| On
i
GJ: - ‘-ul"'\....-wﬁ“\-" \._—uwﬂ_-m..m
20 30 40 50 60 70 80 0 100
100 .
80 d] RF-
600 C.2h N,
&0 ;
40 . - .
bt L
20 | I o.{ i 4}- El
‘-l-'\-uJ'" dwwiw'u M-.._A—-'\o-\-q..u‘q-l‘-lﬁ—n-‘"

20 3 40 50 60 0 B8O S0 100

20 (grados) K Cu

Figura 1. Patrones de DRX para sistemas de NPs magnéticas
obtenidos con distintos tratamientos térmicos; donde ¢, A y m
corresponden a las fases hematita, ferrihidrita y ferrita de man-
ganeso, respectivamente.

Mediante el ajuste de los perfiles de los patrones de
las muestras RF-2, RF-3 y RF-4 usando el método de Le
Bail, se comprob6 que efectivamente nos encontramos
en presencia de NPs de MnFe,O, de estructura cubica
espinela y grupo espacial Fd3m (JCPDS PDF# 10-0319)
%'y de NPs de a-Fe,05 que pertenece al sistema rom-
boédrico y de grupo espacial R-3¢ (JCPDS PDF# 87-
1164) ', como fase minoritaria (ver tabla II).

De los resultados de la Tabla II puede ser apreciado
que si se realiza directamente un tratamiento térmico ba-
jo flujo de nitrégeno, al precursor obtenido mediante la
coprecipitacion en fase acuosa, se produce una cantidad
considerable de hematita (a-Fe,O3) como fase secunda-

RCF vol. 25, 2B, 2008, p. 119



ria, lo cual resulta en perjuicio de las propiedades mag-
néticas del material que se pretende obtener.

Puede ser visto, por ejemplo, que la muestra RF-3
presenta alrededor de un 34 % de a-Fe,O; (ver Tabla II).
En este trabajo, se plantea una modificacién al procedi-
miento de sintesis, que consiste en realizar primero un
tratamiento a reflujo a 100 °C como se hizo para la
muestra RF-2, y después el tratamiento en atmdsfera
inerte. De los resultados mostrados en la Tabla II, se
puede advertir que con esta variante se obtienen NPs de
optima cristalinidad y se logra la conversién en fase
acuosa de buena parte de la fase o-Fe,O; en MnFe,0,.
Para esta muestra se obtuvo alrededor de un 80 % de
NPs de MnFe,O4 de 5,9 nm promedio en didmetro, y
present6 comportamiento SPM, como se vera mas ade-
lante mediante el estudio de la respuesta magnética del
material por magnetometria vibracional.

Si se analiza en las muestras RF-3 y RF-4, la dismi-
nucion de la cantidad de a-Fe,O; (ver Tabla II) con el
aumento de la temperatura de tratamiento térmico, puede
ser sugerido que ha tenido lugar un proceso de disolu-
cién sélida ''. Mediante este proceso, creemos que los
iones Fe ** de la hematita penetran en la estructura ctbi-
ca tipo espinela para ocupar vacancias catiénicas que
predominan si la coprecipitacién quimica en fase acuosa
se realizé en un medio rico en oxigeno, como en nuestro
caso 2. Si el mecanismo de disolucién sélida fuera del
tipo intersticial, tendria que venir acompafiado de un
aumento del pardmetro de celda de la MnFe,O,4 en la
muestra RF-4, lo cual no ocurre, como puede ser obser-
vado en la Tabla IL.

La alta cristalinidad de la muestra RF-2 puede ser ob-
servada a partir de la micrografia de TEM de la figura 2.
En esta se pueden observar planos atémicos bien defini-
dos, demostrando asi la uniformidad de los nanocristales
obtenidos. La estimacion del tamafio promedio de cris-
talitas realizado a partir de los patrones de DRX, fue
confirmada mediante el estudio de microscopia, encon-
trandose un didmetro medio de 6,06 = 1,2 nm a partir de
la medicién de mas de 30 nanoparticulas en una misma
imagen.

Se estim6 una distancia interplanar aproximadamente
igual a 3,0 A, la cual estd en correspondencia con la fa-
milia de planos (220) alo largo del eje de zona [001].
Insertado en la figura 3 se muestra el patrén de la trans-
formada rapida de Fourier (FFT) de la difraccion de
electrones para la NP de la izquierda de la imagen pre-
sentada, correspondiente a una red cubica centrada en las
caras.

El estudio de las propiedades magnéticas de las mues-
tras obtenidas, en conjunto con los resultados de DRX ya
vistos, permitié encontrar correlaciones entre los tama-
flos de NPs y los valores de coercitividad Hc y magneti-
zacion de saturacién o, permitiendo asi, determinar qué
condiciones experimentales resultan adecuadas para ob-
tener NPs con comportamiento SPM y de 6ptima crista-
linidad. A temperatura ambiente, la hematita es un fe-
rromagneto/antiferromagneto desordenado débil, con
una magnetizacion de saturacién og = 0,4 emu/g para el

. ~ . 1
material de tamafio masivo .

Tabla II

Resultados del ajuste de perfil por el método de Le
Bail para muestras sometidas a diferentes tratamien-
tos térmicos, donde PF es el porciento de cada fase,
Tp el tamafio de particula y x* el estimador de la
bondad del ajuste.

PF  Pardmetro = Tp 5

Muestra Fase
% A @m) *

MI]F6204 80’4 8’48 (9) 5,9

RF-2 5,10 (8) 1,27
o-Fe,O; 19,6 13.66 (4) 6,6
MnFe,0, 66,1 8,51 (9) 12,8

RF-3 5,03 (3) 1,42
(I-Fezo3 33,9 13’73 (5) 24,0
MnFe,0, 90,7 8,50 (2) 19,3

RF-4 5,04 (2) 1,43
(I-Fezo3 9,3 13,69 (9) 24,7

Figura 2. Micrografia TEM de nanocristales de MnFe,O,. In-
sertado se muestra la imagen de la transformada rapida de Fou-
rier (FFT) correspondiente a la familia de planos (220) de una
red fec a lo largo del eje de zona [001]. Los didmetros prome-
dios de las nanoparticulas sefialadas (de izquierda a derecha)
fueron 8,0; 6,3 y 4,7 nm, respectivamente.

En el célculo de los valores de magnetizacién fue to-
mado en cuenta la presencia de la hematita como fase
secundaria. Fueron usadas las proporciones de fases cal-
culadas a partir de los ajustes de perfil de DRX, con el
objetivo de estimar los valores de magnetizacion corres-
pondientes sdlo a la fase ferrimagnética MnFe,0,.

Para NPs resulta muy dificil alinear todos los espines
en una misma direccién, ain con campos altos, por lo
que para obtener los valores de magnetizacién de satura-
cién o, se graficé la magnetizaciéon (o) obtenida de la
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curva de histéresis en funcién del inverso del campo
aplicado (1/H). De esta forma se obtuvo por extrapola-
cion el valor de 6 maximo (os) cuando H tiende al infini-
to '*.

Todas las muestras se llevaron hasta 16 KOe, para tra-
tar de asegurar la maxima saturacién magnética. Con
posterioridad se bajé el campo hasta 3 KOe y ahi se co-
menz6 el mapeo con un paso de campo de 5 Oe/s.

La figura 3 muestra la porcién del origen de coorde-
nadas de los lazos de histéresis obtenidos a temperatura
ambiente para los sistemas de NPs de MnFe,0, de las
muestras RF-2, RF-3 y RF-4, con tamafios promedios es-
timados segiin DRX, iguales a 5,9, 12,8 y 19,3 nm, res-
pectivamente. En esta figura se puede observar la apari-
cion de histéresis para los lazos correspondientes a las
muestras de mayores tamafios de NPs (RF-3 y RF-4).
Esto puede ser explicado a partir de la teorfa de Stoner y
Wohlfarth del superparamagnetismo ', segiin la cual dos
estados de minima energia dados por dos direcciones de
magnetizacién con los momentos magnéticos en sentidos
contrarios, se encuentran separados por una barrera
energética igual a la energia de anisotropia magnética del
material dada por:

E,= KVsen’6 2)
donde K es la constante de anisotropia magnética del
material, V el volumen de la particula y O es el dngulo
que se forma entre el vector de magnetizacién y el eje
facil de la particula. De esta forma resulta que para los
sistemas de NPs de menores tamafios (y por tanto menor
V), esta barrera energética podra ser superada por activa-
cion térmica a temperatura ambiente. Esta es la razén
por la cual la disminucién del tamafio de NPs provoca
una marcada disminucion de la remanencia y la coerciti-
vidad (Hc vs tamafios de NPs insertado debajo en la fi-
gura 3). De aqui puede ser determinado que sdlo el sis-
tema de NPs de la muestra RF-2, tratada a reflujo antes
de ser sometido al tratamiento térmico bajo atmdsfera
inerte, presenta comportamiento SPM (Hc = 0). Para las
muestras que sélo fueron tratadas térmicamente en fase
solida, se requirieron temperaturas mayores para lograr
optimos ordenamientos cristalinos, lo que trajo como
consecuencia, la aparicién de coercitividades significati-
vas (muestras RF-3 y RF-4).

La existencia de campos coercitivos estd influenciada
no solo por el tamafio de las particulas, si no también por
la composicién de fases del sistema como un todo. Esto
resalta al analizar los resultados obtenidos para las mues-
tras RF-4 y RF-2. Véase en la Tabla II como la muestra
RF-4 tiene una mayor proporciéon de MnFe,O4 que la
RF-2 y sin embargo su coercitividad es mayor. Resulta
claro entonces que la disminucién de Hc (tendiendo a ce-
ro) para RF-2 (véase figura 3) que tiene menor propor-
cién de MnFe,O, esta directamente relacionado con el
tamafio de particula estimado y reportado en la Tabla II.

Estudios recientes mediante espectroscopia Mdssbau-
er, y que se encuentran todavia en curso, han mostrado
que el tratamiento a reflujo a 100 °C antes del tratamien-
to en fase sélida bajo atmésfera inerte (muestra RF-2), es

el responsable de la formacion de NPs SPM (véase la fi-
gura 3) y con una 6ptima cristalinidad (nétense las figu-
ras by 2).
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Figura 3. Lazos de histéresis obtenidos a 293 K para NPs de
MnFe,0, de varios tamafios. Insertado arriba: Correlacion en-
tre la magnetizacién de saturacién (os) y el tamafio promedio
de NPs. Insertado abajo: Correlacién entre la coercitividad
(He) y el tamafio promedio de NPs.

Del analisis de la grafica insertada en la figura 3, arri-
ba a la izquierda, resulta notable que ocurre una dismi-
nucioén de la og al disminuir el didmetro medio de NPs, y
que atn para la muestra RF-4, de particulas mas grandes,
todavia la os no alcanza el valor reportado para la
MnFe,0, de tamafio masivo o5 () = 80 emu/g ' Este
comportamiento ha sido observado en varios sistemas
basados en ferritas '" '*.

Diversos autores " *° han explicado este comporta-
miento por la formacién de una capa magnéticamente in-
activa (CMI) en la superficie de la NP. Asi, asumiendo
que el grosor ¢ de dicha CMI es constante para un mate-
rial dado, la magnetizaciéon puede ser correlacionada
con el Tp, en primera aproximacion, de acuerdo a la
ecuacién 3 propuesta en la literatura '°:

6
og = %(oo)(l—ﬁ)) 3)

De esta manera, fue estimado el grosor de la CMI en al-
rededor de 0,9 nm, lo cual estd en concordancia con re-
sultados reportados anteriormente para NPs de MnFe,O,
1620 E] ajuste lineal no fue muy exitoso (R = -0,86), de-
bido a la falta de un mayor tamafio muestral. La o de la
fase secundaria hematita es despreciable para estos ta-
mafios nanométricos, por lo que no se tuvo en cuenta en
el célculo del grosor de la CMI.

4 Conclusiones

Se obtuvo un sistema de NPs con comportamiento SPM
(Hc = 0) basado en MnFe,0, tipo espinela de alrededor
de 5,9 nm en didmetro y a-Fe,O; hexagonal de Tp de al-
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rededor de 6,6 nm, como fase secundaria. Se realizé una
modificacién al procedimiento de sintesis reportado en la
literatura, que permitié obtener un material con compor-
tamiento superparamagnético a temperatura ambiente y
una 6ptima cristalinidad. Esta modificacién consistié en
realizar un reflujo a 100 °C, antes de realizar el trata-
miento en fase sélida bajo flujo de N,. De la disminu-
cion de la og al disminuir los tamarfios de NPs, se estimé
el grosor de la CMI responsable de este comportamiento,
en aproximadamente 0,9 nm.
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