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Caracterizacién magnética de material compuesto con matriz de resina epoxi y llanta en desuso reforzado con
magnetita en diferentes proporciones

Resumen

Este trabajo describe la produccién y caracterizacién magnética de un compuesto a base
de resina epoxi y caucho pulverizado reforzado con magnetita (Fe;0,) en polvo. Ademas, se
presenta el andalisis realizado a los compuestos en funcién de la carga magnética dentro de
la matriz polimérica. Las propiedades magnéticas del material se realizaron a diferentes
temperaturas en un rango magnético de -30000 a 30000 Oe. La morfologia tanto de los
precursores como de los compuestos fue determinada por microscopia electronica de barrido
(MEB) y la caracterizacién estructural fue realizada por difraccién de rayos X (DRX). El
patrén de difraccién obtenido en las mediciones de DRX permite observar que, con la adicién
de magnetita en polvo en la matriz plastica, se crea una transicion amorfo-cristalina en el
material. A través de las imagenes obtenidas por MEB se observa la presencia de hematita
en el precursor (Fe;0,) y un tamano irregular en las muestras. Los compuestos se
comportan como un material magnético blando y presenta cambios en la variaciéon de la
fuerza coercitiva, tanto con el incremento de temperatura como con la variacién de
porcentaje de volumen de magnetita en la matriz polimérica. El material fabricado puede
ser utilizado en aplicaciones donde el compuesto debe ser facilmente detectable.

Palabras clave
Desechos de llantas, ferrimagnético, materiales compuestos, magnetita, resina epoxi.

Abstract

This work describes the production and magnetic characterization of a compound base
on epoxy resin and powdered rubber reinforced with magnetite (Fe;0,) poder. Also it is
presented the andlisis carried out on the components, which are according to the magnetic
charging inside the polymeric matrix. the magnetic properties of the material they were
made at different temperaturas in a magnetic range from -30000 to 30000 Oe the
morphology of both the precursons like the compounds was determined by scanning electron
microscopy and structural characterizatin was performed by X- ray diffraction (XRD). The
diffraction pattern obtained in the XRD measurements allows us to observe that, with the
addition of powdered magnetite in the plastic matrix, an amorphous-crystalline transition is
created in the material.

Through the images obtained by SEM, the presence of hematite in the precursor (Fe;0,)
and irregular size in the samples is observed. The compounds behave like a soft magnetic
material and present changes in the variation of the coercive force, both with the increase in
temperature and with the percentage variation of magnetite volume in the polymer matrix.
The manufactured material can be used in applications where the compound should be
easily detectable.

Keywords
Epoxy resin, ferrimagnetic, magnetite, composite materials, waster tire.
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Caracterizacién magnética de material compuesto con matriz de resina epoxi y llanta en desuso reforzado con
magnetita en diferentes proporciones

1. INTRODUCCION

Con la continua produccién y demanda
de automoviles y motocicletas alrededor del
mundo y especialmente en los paises
latinoamericanos, la disposicién final de
las llantas usadas se ha convertido en un
problema ambiental y de salud publica de
primer interés [1]. Métodos convencionales,
tales como quema y enterrado bajo tierra
liberan una gran cantidad de didxido de
carbono y otras sustancias toéxicas que
causan cambio climitico y graves
problemas de contaminacién [2]. Por otro
lado, las llantas convertidas en basura sin
control constituyen focos de infecciéon al
promover el anidamiento de fauna nociva,
particularmente mosquitos, ratas, aranas y
demas especies que buscan lugares oscuros
y protegidos para reproducirse. Es bien
conocido el hecho de que se tienen dos
especies de mosquitos que predominan en
los lugares destinados para el acopio de
llantas, (Aedes aegypti y Aedes albopictus)
que son los principales vectores de la fiebre
amarilla y el dengue [3].

Acorde a la compafila MEAM
(mediciones del medio ambiente
consultoria, Belo Horizonte, MG, Brasil),
especialistas en monitoreo ambiental,
alrededor de 32 millones de llantas son
producidas en Brasil y se estima que de 10
a 15 millones de unidades son desechadas
cada ano [2]. Paises como Colombia y
México producen entre 5.3 y 40 millones de
llantas que cumplen su vida util por aifio,
las cuales terminan en andenes,
separadores, parques, humedales e incluso
junto a las casas [4], [5]. Frente a esta
problematica, la atenciéon se ha desplazado
a la reutilizacién de los residuos de llantas
con menos contaminacién secundaria [6].

En la literatura se pueden encontrar
algunos métodos para uso de los residuos
de llantas en desuso, a las cuales se les ha
extraido el caucho que posteriormente ha
sido molido o pulverizado; acerca del uso de
las particulas de caucho de neumatico, en
los estudios realizados podemos encontrar

el uso de las particulas de caucho de
neumatico como un agregado en el
concreto, en la fabricacion de alfombras,
como aislantes de vehiculos y campos de
juegos [2], [7]. Por otro lado, se pueden
encontrar trabajos relacionados con el
dopaje de la red polimérica, ya sea con
algin tipo de ferrita o mediante la
fabricacion de compuestos de cauchos
magnéticos a través de microondas asistida
en la modificacién de superficie in situ y
procesos de semi-desvulcanizacion [6].

Polimeros termoestables como la resina
epoxi son materiales econémicos que curan
a temperatura ambiente. Ademadas, son
materiales dieléctricos que presentan
buena resistencia mecanica, quimica y a la
humedad. Propiedades que varian
dependiendo del tipo de resina base, agente
de curado, como de los distintos
modificadores que pueden anadirse y de las
condiciones de polimerizacion [8]. El uso de
este tipo de polimeros ha sido diverso, por
ejemplo, la utilizacién de resina polimérica
en la formacién de nanoparticulas
magnéticas de una matriz de silice, el
dopaje de resina epoxi con ferritas de bario
y estroncio para la obtencién de resinas
magnéticas y, por ultimo, se pueden
mencionar mecanismos de blindaje
electromagnético a través del dopaje de
matrices de resina epoxi con uno de los
principales elementos de refuerzos en la
fabricacién de neumaticos como es el negro
carbén (CB) [9], [10], [11], [1].

Los métodos mas comunes para la
fabricacién de los compuestos de matriz de
plastico y ferritas varian de acuerdo con la
naturaleza de los materiales a mezclarse.
Los materiales compuestos de matriz de
resina epoxi presentan procesos de
fabricacion mas sencillos, donde el
material particulado se dispersa en moldes
junto con el material termoestable. Por
otro lado, la ferrita constituye uno de los
mejores materiales magnéticos para ser
empleados junto con matrices poliméricas
[11].
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Por lo anterior, el objetivo de este
trabajo es reportar el proceso de
producciéon de un material compuesto con
matriz de resina pre-acelerada, reforzada
con magnetita y ripio de llanta, con el fin
de buscar un método econémico y practico
para la reutilizacion de las llantas en
desuso. La caracterizacion del compuesto
obtenido se llevé a cabo mediante DRX,
MEB y estudio de la respuesta magnética.

Con el material fabricado se puede
realizar objetos de forma compleja con un
excelente comportamiento ante la corrosion
ambiental, que pueden ser utilizado en
aplicaciones, donde las piezas tienen que
moverse o0 mantenerse en posiciones
mediante 1manes externos, o0 en
aplicaciones donde el compuesto debe ser
facilmente detectable [12].

2. PARTE EXPERIMENTAL
2.1 Preparacion de las muestras

Para la elaboraciéon del compuesto se
emplea resina epoxi como matriz
polimérica, la cual previamente fue
mezclada con 2 % de catalizador en peso de
resina, con el fin de iniciar una reaccidén
quimica que conlleva a un proceso de
curado. El porcentaje de catalizador usado
en la matriz polimérica se determiné por
medio de experimentos previos, los cuales
evidenciaron que este porcentaje en peso
era el adecuado para la fabricacién de los
compuestos. Posteriormente, dicha mezcla
entre catalizador y resina es reforzada con

dos materiales: caucho pulverizado
procedente de llantas en desuso y, como
relleno magnético, magnetita pulverizada
(Fe;0,). Como regla general, conviene
mantener lo mas bajo posible el contenido
de carga en la matriz polimérica [10], por
lo cual se utilizé un porcentaje en volumen
de carga que se acoplara a esta condicién
como se observa en la Tabla 1.

El término carga hace referencia a la
mezcla entre caucho pulverizado y
magnetita en polvo. Las densidades
utilizadas para determinar el porcentaje de

volumen son: caucho pulverizado
g . . 1.11g

0.54 /cm3’ resina  epoxi, /cm3’

magnetita 529 /cm3’ valores que fueron

suministrados por Gestion y Reciclaje
Integral de Neumaticos (GRIN) y ficha
técnica de resina epoxi. El proceso de
curado y pos-curado de las muestras se
realizé a temperatura ambiente durante 3
semanas.

2.2 Caracterizacion

La estructura y las fases presentes tanto
en los precursores como en el compuesto
fueron identificadas por medio de DRX,
utilizando un equipo Panalytical X-Pert
PRO MPD, del Departamento de Fisica de
la Universidad Nacional de Colombia, sede
Bogota, e] cual usa una radiacién Cu-Ka de
A=1.54 A. Durante el experimento se
definié un intervalo de medicién de 10-80°
en la escala de 26, con un paso de 0.02° y
un tiempo de 2 s.

Tabla 1. Designacién de las muestras y distribucién en porcentajes en volumen. Fuente: [1].

Muestra % Vol Fe30, % Vol caucho % vol resina % vol de carga en resina
pulverizado

Comp 1 0 34 66 34

Comp 2 3.3 33 64 36.1

Comp 3 5.3 32.6 62.5 37.5

Comp 4 7.8 31.3 61 39.1

Comp 5 10.1 30.5 59.3 40.6
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El anilisis de tamafno y morfologia de
los precursores y de las muestras se
efectué mediante MEB, utilizando un
Microscopio de Barrido Vega 3 TESCAN,
del Departamento de Fisica de la
Universidad Nacional de Colombia.

Las propiedades magnéticas fueron
estudiadas en curvas de magnetizacién. La
estructura y las fases presentes tanto en
los precursores como en el compuesto
fueron identificadas por medio de DRX,
utilizando un equipo Panalytical X-Pert
PRO MPD, del Departamento de Fisica, de
la Universidad Nacional de Colombia, sede
Bogot4, el cual usa una radiaciéon Cu-Ka de
A=1.54 A. Durante el experimento se
definié un intervalo de medicién de 10-800
en la escala de 26, con un paso de 0.020 y
un tiempo de 2 s. El andlisis de tamano y
morfologia de los precursores y de las
muestras se efectué mediante MEB,
utilizando un Microscopio de Barrido Vega
3 TESCAN, del Departamento de Fisica de
la Universidad Nacional de Colombia. Las
propiedades magnéticas fueron estudiadas
en curvas de magnetizacién en funcién del
campo aplicado, a través de un equipo
VersalLab, Cryogen-free PPMS (Physical
Property  Measurement System) de
Quantum Design, el cual permite la
aplicacién de campos magnéticos hasta
30000 Oe. en funcién del campo aplicado, a
través de un equipo VersalLab, Cryogen-
free PPMS (Physical Property
Measurement System) de Quantum
Design, el cual permite la aplicacién de
campos magnéticos hasta 30000 Oe.

3. RESULTADOS Y DISCUSION

3.1 Estructura

La evaluacién del patrén de difraccion
obtenido en las mediciones de DRX se
realiz6 por medio del programa High Score
Plus, usando la base de datos COD_2013,
que permite determinar las fases presentes
en cada una de las muestras con diferentes
proporciones de magnetita en polvo, y de

igual forma a los precursores que
constituyen los especimenes.

Se estableci6 que la magnetita en polvo
estda constituida por dos fases diferentes
identificadas como magnetita y hematita,
con un porcentaje en peso de 90,2 % y 9,8
% respectivamente. La magnetita posee
una estructura cristalina cubica centrada
en las caras, mientras que la hematita
pertenece al sistema cristalino hexagonal
[13]. Asi mismo, se identific6 que la resina
epoxi estda compuesta en un 100 % de
styrene, perteneciente al sistema cristalino
ortorréombico.

El refinamiento Rietveld de los datos
experimentales de DRX permitié establecer
que el ripio de llanta en polvo esta
compuesto de dos fases que pertenecen a
un sistema cristalino tetragonal. En
primer lugar, la fase con férmula quimica
Si64.000128.00N4.16C45.44Hes.24 fue identificada
con el nombre de compuesto 4107507, y
asociada al cédigo de referencia 96-410-
7508, con un porcentaje en peso de fase del
65.9 %. En segundo lugar, se obtuvo
cristobalite, en un porcentaje en fase de
34.1 %, con férmula quimica Sis.000s.00
asociada al cédigo de referencia 96-900-
8230, con grupo espacial P 41 21 2. Cabe
senalar que el precursor ripio de llanta en
polvo posee otras fases que no son descritas
en este trabajo, como las mencionadas en
[1], las cuales no fueron posibles identificar
mediante esta técnica. Ademds, las fases
no identificadas son muy pequefias en
proporciéon, por lo cual la contribucién
magnética de estas fases minoritarias
dependera exclusivamente del porcentaje
de elementos magnéticos que posea cada
fase. Pero como se observa en [1], las
proporciones de estos elementos son muy
bajas para afectar las medidas magnéticas.

Los compuestos presentaron cinco
fases: cristobalita, styren, hematita,
magnetita y por ultimo la fase con férmula
quimica  Si64.000128.00N4.16Ca5.44Hee24.  El
método utilizado para determinar la
estequiometria quimica de los compuestos
como de los precursores fue a través de la
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comparaciéon de las pdfs ubicadas en la
base de datos COD_2013 por medio del
software X'Pert Highscore plus elaborado
por Panalytical B. V. Los porcentajes de las
fases presentes en los especimenes fue
determinado por medio de refinamiento
Rietveld (ver tabla 2).

3.2 Comparacion de los
difraccion

patrones de

En la Fig. 1 se presenta el analisis de
los difractogramas experimentales, tanto
de los precursores como de las muestras, el
cual fue efectuado con el fin de observar el
comportamiento de dichos precursores
después de ser conformados en un
compuesto.

Los patrones de difraccion de cada una
de las muestras se pueden ver en la Fig.1.
De las Figuras la y 1b se ve que la resina y
el caucho pulverizado presentan perfiles
similares.

En muchos casos, no tenemos una
estructura de cristal disponible, el estado
de la materia puede inferirse de la
apariencia del patrén. En la Fig. 2c, los
patrones de polimero consisten en
multiples picos agudos consistentes con la
«difraccién» de una red cristalina. En la
Fig. 2a, los patrones tienen caracteristicas
muy amplias consistentes con la
«dispersiéon incoherente» de wun sélido
amorfo. Los patrones de la Fig. 2b son mas
complejos, exhibiendo una mezcla por lo
cual el material se comporta como un
material semi-cristalino [14]. Con base a lo
anterior, se puede decir que al mezclar la

resina epoxi con el ripio de llanta en polvo,
la difusién es muy completa, es decir, todo
lo que era cristalino en el ripio de llanta se
difundié y se transformé en amorfo (ver
Fig. 1a y 1b).

Por otro lado, los difractogramas de las
muestras cuyo contenido de ferrita varia de
un 3.3 % a un 10.1 % en volumen de
magnetita, revelan que al combinar resina
epoxi, magnetita en polvo y ripio de llanta
se conforma un compdsito semicristalino,
donde hay una matriz amorfa y unas
particulas cristalizadas, identificadas como
magnetita y hematita. De la misma
manera, se observa una progresiva
disminucién de la zona amorfa que hace
parte del relieve comprendido en la regién
26 de 15.770 y 23.090. A partir del 5.33 %
de relleno de magnetita en la regién

amorfa se evidencia un incremento
paulatino de picos bien formados
pertenecientes a la fase cristalina

(magnetita y hematita) ubicados en la
region 20 de: 30.090, 35.440, 53.420,
56.940 y 62.520.

Se puede inferir, entonces, que hay una
transicion amorfo-cristalino entre las
muestras al ir aumentando el contenido en
volumen de magnetita. Esto ocurre debido
al agregado de la fase cristalina Fe;0, que
emigra en la fase amorfa del material,
reduciendo asi los dominios amorfos de la
muestra Compl (ripio de llanta en polvo-
resina epoxi). Kl difractograma también
indica que la estructura de Fe;0, se
mantiene[15].

Tabla 2. Fases pertenecientes a los compuestos en funcién del porcentaje de Fe304 en la matriz polimérica.

Fuente: [1].
Fase
Muestra %vol de Fe;0, Magnetita Hematita Styrene Cristobalite Si64.000128.00N4.16C45.44He6.24
Comp 2 3.3 18.7 0.8 43 21.7 15.7
Comp3 5.3 10.7 0,8 56.6 21 10.8
Comp 4 7.8 26 2 42 0.2 29.9
Comp 5 10.1 24.6 1.8 38 0.4 35.1
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Fig.1. Patrones de difraccién de los precursores: a)100 % de resina b) 100 % de caucho en polvo y h) 100 %

magnetita en polvo. Patrones de difracciéon para todas las muestras con diferentes porcentajes en volumen de

magnetita en polvo; ¢) Comp 1 con un 0 % de magnetita, d) Comp 2 con un 3.3 % de ferrita, e) Comp

3 con un 5.3

% de ferrita, f) Comp 4 con un 7.8 % de ferrita, g) Comp 5 con un10.1 % de ferrita h) 100 %Fe;0, . Fuente:[1].
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Fig. 2. patrones representativos de DRX: a) patrén de difraccién de un polimero amorfo b) pa
para un polimero semi-cristalino c¢) patrén de difraccién para un polimero cristalino. Fuente: [15]
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A partir de los difractogramas queda en
evidencia que la resina, ripio de llanta en
polvo y la magnetita nunca reaccionan
entre si conformando una nueva fase y por
ende no se observan nuevos picos de
difraccién [13].

3.3 Caracterizacion morfologica

Con el fin de evaluar la morfologia del
compuesto, se tomaron imagenes de MEB
tanto a las muestras con diferentes
porcentajes en volumen de magnetita como
a los precursores. En la Fig. 3 se observan
micrografias de la magnetita en polvo, la
cual fue usada como material de refuerzo
en la matriz polimérica. De las imagenes se
distinguen diferentes rangos de tamarfio de
particula de irregular forma y con una baja
relacion de aspecto, los resultados
anteriores son similares a los reportados
en [14].

A partir del analisis se estableci6 que
los granos presentes en la figura 3
procedentes de la magnetita en polvo
poseen tamanos entre 0.91+0.3 y 4.610.2
um. Por otro lado, las imagenes muestran
las diferencias entre la hematita y la
magnetita, ambas fases presentes en el
precursor en polvo. La hematita se
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caracteriza por su morfologia laminar tipo
aguja y su color rojo brillante, aunque la
morfologia de los granos se puede ver
influenciada por el método de obtencién del
material, mientras que la magnetita
presenta una morfologia mas volumétrica
que se aproxima a un tipo de grano esférico
de forma irregular de color negro [13].

En las imagenes MEB de la Fig. 3,
pertenecientes al precursor magnetita en
polvo, se puede observar algunos granos en
forma de aguja encerrados en un circulo
rojo, esta forma caracteristica de grano
hace referencia a presencia de hematita en
el precursor magnetita en polvo, lo cual
concuerda con los resultados encontrados
por difraccion de rayos x para este
precursor.

La Fig. 4 ejemplifica la morfologia
superficial del ripio de llanta en polvo. En
las imagenes se observa que la morfologia
del caucho pulverizado es irregular con
rugosidad superficial y con zarcillos o riso
que se proyectan desde la superficie
formando cavidades en la superficie del
material [16]. Por el método de los
interceptos se determiné que el tamafo
promedio del grano se encuentra entre 1.4
+0.3y 3.1+0.2 pm.

SEM HV: 20.0 kV
View fleld: 215 pm

Fig. 3. Imagenes MEB del precursor magnetita (Fe;0,) tomadas con diferentes escalas de longitud a) 5 um b) 50
pm, en circulos de color rojo los cristales laminares de hematita. Fuente: [1].
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sl
View fiidt 113y

WD: 16.50 mm

SEM HV: 10.0 kV
View fleld: 27.7 pm Det: SE

Fig. 4. Imagenes MEB del precursor ripio de llanta en polvo tomadas a dos escalas diferentes de longitud a) 5pm
y b) 10pum. En recuadro derecho de la imagen a), se observa cristales de hierro encerrados en circulos de color
verde. Fuente: [1].

Cabe recalcar que se presentan
particulas brillantes dentro del material,
como se observa en la parte derecha de la
imagen de la Figura 3a, las cuales, de
acuerdo con la caracterizacion por
fluorescencia, se sugiere que estan
constituidas por hierro. Dichas particulas
son consideradas impurezas, debido a que
en la literatura no se encuentra reportado
que el caucho pulverizado procedente de
llantas en desuso posea estas particulas,
por lo cual un posible origen de estas
particulas se encuentra en el proceso de
obtencién del caucho en polvo, debido a que
el método es mecanico. De manera que en
el desarrollo de molienda pudo haber
contacto con el enmallado que poseen las
llantas y de esta manera quedaron
elementos de hierro en el caucho obtenido
en forma de polvo.

La Fig. 5 presenta las imagenes MEB
pertenecientes a las muestras. En las
mismas no se puede distinguir claramente
la fase perteneciente al ripio de llanta y la
resina epoxi, ya que estas se interceptan
entre si. Ademds, se observa que las
muestras presentan una microestructura
no homogénea de forma irregular. Por otro
lado, se evidencia que las incrustaciones de
particulas de magnetita tienen una gran
superficie, lo cual aumenta el contacto con
la matriz caucho epoxi (ver Fig. 5c). Esto a
su vez puede aumentar la resistencia del

caucho epoxi debido al enclavamiento
mecanico que surge del aumento del
contacto entre las particulas del refuerzo y
la matriz epoxi-caucho, por lo cual la
interface entre la matriz y el refuerzo
estan bien creadas [17].

Se estim6 que el tamafio del grano para
las muestras se encuentra entre 0.3+0.1 y
2.5+0.5 um, lo cual indica que los tamarfios
del grano de las muestras no son
uniformes. Ademads, algunas de las
particulas se vieron mas grandes que su
tamaino real, que es una consecuencia de la
aglomeracion en ciertas areas [17].

Al igual que en [18], se observa que los
granos de magnetita en polvo penetraron
profundamente en la matriz polimérica sin
dejar vacio (ver Fig. 5¢ y 5d). La ausencia
de huecos implica que no se produjo
oxidacion dentro del ripio de llanta en
polvo durante la formacion de las
muestras. Se debe agregar que las
distribuciones de los granos de magnetita
en polvo son uniformes en los compuestos
(ver Fig. 5e), lo cual asegura que el flujo
magnético fluya uniformemente a través
del compuesto [18].

3.4 Caracterizacion magnética
A las muestras Comp 1, Comp2, Comp

3, Comp 4 y Comp 5 se les realizé curvas
de histéresis magnética a 50 K,120K y
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300K, bajo la aplicacion de un campo
magnético externo comprendido entre -
30000 Oe y 30000 Oe.

Los ciclos de histéresis en funcién del
porcentaje de volumen de magnetita para
diferentes temperaturas para las muestras
obtenidas se presentan en las Fig. 5. Los
parametros magnéticos caracteristicos
Magnetizacion de  saturacién  (Ms),
Magnetizaciéon de remanente (Mr) y Campo
coercitivo (Hc) de los compuestos se
muestran en la Tabla 3.

Las curvas de histéresis para las
temperaturas 50,120 y 300K que presentan
las muestras Comp 1 hasta Comp 4 son
curvas caracteristicas de un material
ferrimagnético (ver Fig. 6). En el caso de la
muestra designada como Comp 1 (0 % vol.
magnetita) para temperaturas
comprendidas  entre 120y 300K, el
espécimen se comporta como un material
ferromagnético, debido a los elementos
presentes en el precursor ripio de llanta
como lo son el Zinc y el hierro, elementos
determinados por fluorescencia (ver Fig. 6).

Cabe senalar que la muestra Compl
presenta  valores de  magnetizacién
remanente y magnetizaciéon de saturacién
pequenos, tanto para 120K como para
300K, debido a las propiedades magnéticas

de las impurezas presentes en el material,
las cuales han sido nombradas con
anterioridad en este documento.

A partir de la Tabla 3 se puede inferir
que con el incremento en %vol de Fe;0,
tanto los valores de magnetizacién
remanente como la magnetizacion de
saturacion se hacen mayores. Estos
resultados coinciden con los obtenidos en
[13], vy se puede explicar a través de la
interaccion probable entre las propiedades
magnéticas de las particulas de magnetita
dentro de la matriz polimérica caucho-
epoxi, como de las impurezas presentes en
el ripio de llanta pulverizado. Ademas, se
determina que la magnetizaciéon de
saturacion del compuesto es linealmente
dependiente de la fraccion de masa de
relleno segun la relacion: MS = MF x WF,
donde MF y WF son la magnetizacion de
carga y la fraccién de peso de carga en el
compuesto [19].

Es importante decir que el area bajo la
curva del ciclo de histéresis para
materiales ferromagnéticos corresponde a
la energia disipada o perdidas por
histéresis; en el caso de los materiales
magnéticos blandos esta energia de
perdida es baja, por tanto, se produce
menos calor para disipar [21].

Tabla 3. Pardmetros magnéticos de las muestras a diferentes temperaturas: Magnetizacién de saturacion (Ms),
Magnetizacién de remanente (Mr), Campo coercitivo (Hc). Fuente: [1].

Propiedades de la muestra a 300K

Propiedades de la muestra a

Propiedades de la muestra a

120K 50K
Muestr M; M: H. Ms M: H. Ms M. He
a
(emu/g) (emu/g) +5x107*T (emu/g) (emu/g) +5x10~ (emu/g) (emu/g) =+5x10~
Comp 1 1.324+0.03 0.02 0.0022 1.36 2.91 0.0032
+0.04 +0.03 +0.06
Comp 2 15.24 1.14 0.0064 16.0 1.20 0.0070 16.4 1.63 0.0167
+0.03 +0.02 +0.03 +0.02 +0.03 +0.03
Comp 3 2291+ 1.33 0.0081 24.2 1.42 0.0082 24.7 2.46 0.0164
0.05 +0.03 +0.05 +0.03 +0.05 +0.05
Comp 4 31.11 + 1.89 0.0080 32.8 2.07 0.0087 33.0 3.52 0.0169
0.06 +0.04 +0.07 +0.04 +0.07 +0.07
Comp 5 35.10 + 2.06 0.0078 37.1 2.21 0.0089 37.3 4.00 0.0170
0.07 +0.04 +0.07 +0.04 +0.07 40,01
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Fig. 5. Imagen MEB de las muestras estudiadas con diferentes % vol de FesO4 (Comp 1-Comp 5), tomadas a una
escala de longitud de 2um: A) 3.3 % a 5.1 kx, B) 5.3 % a 49 kx, C) 7.8 % a 24 kx, D) 10.1 % a 24 kx E) 3.3 a 35x.

Fuente: [1].
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Fig. 6. Curvas de histéresis tomadas a diferentes temperaturas en funcién de un campo magnético para cada una
de las muestras: a) 300 K, b) 120 K, ¢) 50 K. Fuente: [1].

Un material magnético blando es aquel
que es facil de imanar y desimanar, a
diferencia de un material magnético duro.
Para que un material ferromagnético sea
blando, su ciclo de histéresis debe tener
una fuerza coercitiva tan pequefia como
sea posible, lo cual permite que el material
se imane facilmente y tenga una alta
permeabilidad magnética [22].

Los valores de coercitividad para los
compuestos a temperatura ambiente
disminuyen con el incremento de ferrita en
el compuesto. Estos valores son similares a
los reportados en [18]. Por consiguiente, el
aumento en Hc en las muestras con menor
contenido de relleno indica que la matriz
polimérica es resistente a la alineacién del

(92]

momento magnético de la carga. Por lo
tanto, los compuestos con menor contenido
de relleno apenas se desmagnetizan en
comparacién con aquellos compuestos con
mayor carga de relleno [15]; caso contrario
ocurre a temperaturas bajas donde la
coercitividad aumenta con el incremento de
Fe;0, en la matriz plastica.

Se debe agregar que la fuerza coercitiva
en las muestras disminuye con el
incremento de la temperatura en razén del
tamafo de grano que disminuye, ya que la
coercitividad se incrementa cuando el
tamano de grano crece, debido que los
defectos introducidos por la frontera de
grano disminuyen por unidad de volumen
[20].
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Ademas, se debe anotar que las curvas
de histéresis para las muestras a
diferentes temperaturas manifiestan que
los compuestos son materiales magnéticos
blandos, debido a que poseen ciclos de
histéresis estrechos con pequenas fuerzas
coercitivas (ver Fig. 6).

La gama de aplicaciones de los
materiales magnéticos crece con la mejora
de sus propiedades magnéticas, mecanicas,
eléctricas y térmicas. En comparacién con
los materiales magnéticos blandos clasicos,
los materiales magnéticos  blandos
modernos tienen una tecnologia éptima de
fabricaciéon al obtener las propiedades
asumidas que permiten miniaturizar,
simplificar y reducir los costos de los
dispositivos. Por eso, es de gran
importancia optimizar el proceso
tecnolégico de obtencién de materiales [23].
De ahi que métodos como el presentado en
este trabajo se hacen significativos, las
aplicaciones sugeridas para los compuestos
magnéticos obtenidos en esta investigacion
son  multiplicadores de  flujo, los
transductores de otras propiedades
(nucleos de sensores) [24], y entre otros
como los mencionados en la referencia [23].

Al realizar graficas entre temperatura y
magnetizacién remanente y de
magnetizacién de saturacién, se observa de
estas graficas, que la magnetizacién
remanente (Mr) y la magnetizacién de
saturacion (Ms) disminuyen con la
elevacién de la temperatura, como indican
las Fig. 7Tay 7Db.

Lo anterior se debe al hecho que al
incrementar la temperatura el nimero de
particulas en estado superparamagnético
se aumentan y en consecuencia la medida
de los valores de Ms y Mr disminuyen. En
muestras que poseen particulas
multidominio, los valores de Ms y Mr
tienden también a disminuir, dado que las
configuraciones  geométricas de los
momentos magnéticos tienden a disminuir

la energia total del sistema [25]. Cabe
resaltar que las propiedades magnéticas
evidenciadas en este trabajo son similares
a los reportados en [12]-[30], donde se
trabaja con materiales idénticos a los
utilizados como precursores en este
trabajo.

4. CONCLUSIONES

El método utilizado permitié la
fabricaciéon del compuesto a base de ripio
de llanta en desuso y magnetita en polvo,
usando resina epoxi como matriz
polimérica. El analisis por DRX permite
concluir que el ripio de llanta posee
impurezas de hierro debido al método de
obtencién del material. Con el incremento
de la magnetita en polvo en la matriz
plastica, la zona amorfa perteneciente al
polimero caucho-epoxi disminuye, de esta
manera se pasa de un material amorfo a
un material semicristalino. Frente a las
pruebas magnéticas realizadas a los
compuestos, se puede deducir que las
curvas de histéresis en funcién del campo
aplicados a diferentes temperaturas
exhiben que las muestras Comp 2 a Comp
4 son curvas caracteristicas de un material
ferrimagnético. Todas las muestras a
diferentes temperaturas se comportan
como materiales magnéticos blandos,
debido a que poseen ciclos de histéresis
estrechos con pequenias fuerzas coercitivas.
Con el incremento de magnetita en la
matriz se presenta un incremento de la
saturacion. Con el aumento de la
temperatura las muestras presentan una
disminucién en magnetizacién de
saturacion. Con el aumento de la
temperatura las muestras presentan una
disminucién en magnetizacion de
saturacion. La fuerza coercitiva presenta
una respuesta independiente de la carga de
ferrita presente en la matriz caucho-epoxi.
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El material fabricado se puede realizar
objetos de forma compleja con un excelente
comportamiento ante la corrosién ambien-
tal, que pueden ser utilizado en aplicacio-
nes, donde las piezas tienen que moverse o
mantenerse en posiciones mediante imanes
externos, o en aplicaciones donde el com-
puesto debe ser facilmente detectable.
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