i
|
I
|
E

INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL

CENTRO DE INVESTIGACION EN CIENCIA
APLICADA Y TECNOLOGIA AVANZADA

POSGRADO EN TECNOLOGIA AVANZADA

Obtencion y Caracterizacion Optica y
Estructural de Polvos Luminiscentes de
Tm3+:Y203

T E S I S
PARA OBTENER EL GRADO DE
MAESTRO EN TECNOLOGIA AVANZADA
P R E S E N T A

JOSE ANTONIO LUNA GUZMAN

Directores:

Dr. Gilberto Alarcon Flores Dr. Miguel Angel Aguilar Frutis

México, D. F.



SIP-14-BIS
INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL
SECRETARIA DE INVESTIGACION Y POSGRADO

ACTA DE REVISION DE TESIS

En la Ciudad de México siendo las 16:00  horas del dia 05 del mesde
Diciembre del 2014 se reunieron los miembros de la Comisién Revisora de la Tesis, designada
por el Colegio de Profesores de Estudios de Posgrado e Investigacion de CICATA-Legaria

para examinar la tesis titulada:
Obtencidn y caracterizacién dptica y estructural de polvos luminiscentes de Tm?':Y20;

Presentada por el alumno:
Luna Guzman José Antonio

Apellido paterno Apellido materno Nombre(s)

Conregistro:|B 1 _[2 Jo |5 |2 o

aspirante de:
Maestria en Tecnologia Avanzada

Después de intercambiar opiniones los miembros de la Comisidén manifestaron APROBAR LA TESIS, en
virtud de que satisface los requisitos sefialados por las disposiciones reglamentarias vigentes.

LA COMISION REVISORA
Directores de tesis

)

bt} / /",« &
Dr Gilberte'Alarcén Flores Dr Miguel Angel Aguilar Frutis

Dr José Euz mah Mendoza

CICATA- LPN. U, LEGARIL
Geniro de fvestigacion en Cienciz
Apticega y Tecnciogia Avanzads
et institule Politdenico Nasiona!

io Zalderdn Arenas




INSTITUTO POLITECNICO NACIONAL
SECRETARIA DE INVESTIGACION Y POSGRADO

CARTA CESION DE DERECHOS

En la Ciudad de México, D.F. ¢l dia § del mes de Diciembre del afio 2014, ¢l (1) que suscribe

José Antonio Luna Guzmdn alumno(a) del Programa de_Maestria en Tecnologia

Avanzada, con numero de registro B120520, adscrito(a) al_CICATA Unidad Legaria,

manifiesto(a) que es el (la) autor(a) intelectual del presente trabajo de Tesis bajo la direccion

del (de la, de los) Doctores: Gilberto Alarcon Flores v Miguel Angel Aguilar Frutis v

cede los derechos del trabajo titulado Obtencion y earacterizacién 6ptica y estructural de

polvos luminiscentes de Tm>*: Y203, al Instituto Politéenico Nacional para su difusién, con

fines académicos y de investigacion.

Los usuarios de la informacién no deben reproducir el contenido textual, graficas o datos del
trabajo sin el permiso expreso del (de la) autor(a) y/o director(es) del trabajo. Este puede
ser obtenido escribiendo a las siguientes direcciones luga880924(@hotmail.com. Si el

permiso se otorga, el usuario deberd dar el agradecimiento correspondiente y citar la fuente

del mismo.
rgi
iy
.
A0
gt

José‘XEt’c}ﬁio Luna Guzman



Dedicaltoria

A mi madre por haberme dado (a oportunidad de

compartir este mundo con ella, por haberme guiado e
instruido a lo lavgo de este viaje, que es la vida

A mi padre, por ser mi mejor amigo y aconsejarme en todo
momento de mi vida, aquel que ha sido un padre, maestro
Yy amigo.

A mis hermanos por compartiv todos los momentos mds
grandes de mi vida, apoyado en todo momento.

A mis amigos por haberme apoyado en los buenos y malos
momentos

A todos ellos. Muchas Gracias



Agradecimientos:

Al Instituto- Politécnico- Nacional (IPN) y al Centro- de
Investigacion enw Cienciav Aplicadar y Tecnologiaw Avangada
(CICATA - Unidad Llegowia) por dowrme lo oportunidad de

A loy asesoves de esto tesis Gillberto-Alawcéw Floves y Miguel Angel
Aguidaw Frukis, por todo- sw apoyo, dedicaciow y amistad. Pawrow
Uevawr av cabo-este proyecto- de inwestigaciow.

Al Dr. Ciro- Falcony Guajordo- (CINVESTAV-IPN) por el apoyo- que
me brindo enw la utiligacionw de loy equipoy parar lov
caracterigaciow fotoluwminiscente, y catodoluminiscente.

Al Dr. Jose Gugmdnw Mendogza por susy consejos, revisiow y
sugerencias para el desarvollo-de éste trabajo-

A todos losy profesorves dell CICATA-IPN por compourtiv sus
conocimientos para mi formacidw académico.

Aliciav Lépeg Torres por sw growv disposiciow y apoyo ew lay
actividades del laboratorio-

Al personal de servicios administrativos; ew especial A Leticiov
Cardona, LauraVega, Pablo- Méndesg Ortig y Andrés Bautisto por
sw growv disposicionw y atencidw que me haw brindado- enw estov
estancio.

A CONACyT y SIP-IPN por el financiouniento- ew este proyecto- v
trowés de CB/2009-129227, SIP-IPN-20121399, SIP-20130236.



Tabla de contenido

Relacién de Figuras y Tablas.

Resumen v
Abstract \Y,
Antecedentes vy justificacion Vi
Objetivo General Wi
Objetivos Particulares Vi
Capitulo 1 Fundamentos Tedricos 1
Aspectos fundamentales de la luminiscencia 1
Teoria de Bandas 2
Absorcion y emision de la energia en los centros de los activadores 3
Diagrama de la Coordenada Configuracional 4
Probabilidad de transicion y reglas de seleccién 8
Efecto del campo cristalino 11
Centros de color 12
Términos espectroscépicos 13
Diagrama de Dieke 15
Principales aplicaciones de los materiales luminiscentes 16
Oxido de itrio (Y20s3) 17
Usos y Aplicaciones del 6xido de itrio 17
Tierras Raras 18
Tulio y sus principales aplicaciones 19
Capitulo 2 Técnicas Instrumentales 20
Técnicas de preparacién de Materiales 20
Técnica de Evaporacion de solvente 20
Técnicas empleadas para la caracterizacion de Materiales 24
Espectroscopia de Fotoluminiscencia 24
Espectroscopia de Catodoluminiscencia. 25




Difraccion de Rayos X (DRX) 26

Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) 27
Espectroscopia por dispersion de energia (EDS). 28
Capitulo 3 Descripcidon Experimental 29
Equipo usado para la caracterizacion optica y estructural 29
Sintesis de polvos de Tm3*:Y,0s. 30
Reactivos y solventes 30
Metodologia 33
Técnica de evaporacion de solvente 33
Capitulo 4 Resultados y discusion. 35

Analisis de las micrografias obtenidas por MEB utilizando como precursor el Cloruro de
Tulio. 35

Morfologia superficial mediante MEB a diferentes temperaturas de sintesis. 35

Espectroscopia de energia Dispersada (EDS), utilizando como precursor el Cloruro de

Tulio. 38
Resultados de EDS a diferentes concentraciones de la impureza. 39
Resultados de EDS a diferentes temperaturas de sintesis 41

Difraccidon de rayos X, utilizando como precursor el Cloruro de Tulio. 43
Resultados de DRX a diferentes temperaturas de sintesis. 43

Fotoluminiscencia, utilizando como precursor el Cloruro de Tulio. 46
Espectro de Excitacion. 46
Espectro de Emision. 48

Espectros de emisién Fotoluminiscentes variando la concentracién del impurificante.

50

Espectros de emisién Fotoluminiscentes variando la temperatura de sintesis. 51
Catodoluminiscencia, utilizando como precursor el Cloruro de Tulio. 53
Espectros de emision Catodoluminiscente variando voltaje de aceleracién 53

Espectro de emisién Catodoluminiscente variando concentracion del impurificante. 55



Andlisis de las micrografias obtenidas por MEB, utilizando como precursor el Nitrato de
Tulio. 56

Morfologia superficial mediante MEB a diferentes temperaturas de sintesis. 56

Resultados de EDS a diferentes concentraciones de la impureza utilizando Nitrato de

Tulio. 57
Difraccion de rayos X, utilizando como precursor el Nitrato de Tulio. 58
Resultados de DRX a diferentes temperaturas de sintesis. 58
Fotoluminiscencia, utilizando como precursor el Nitrato de Tulio. 60
Espectro de Excitacién. 60
Espectro de Emisién. 61

Espectros de emisién Fotoluminiscentes variando la concentraciéon del impurificante.

62

Espectros de emision Fotoluminiscente variando la temperatura de sintesis. 63
Catodoluminiscencia, utilizando como precursor el Nitrato de Tulio. 64
Espectros de emision Catodoluminiscente variando voltaje de aceleracién 64
Conclusiones 65
Investigaciéon a Futuro. 66
Bibliografia 67
Anexos 70
Diagrama de Dieke 70
Productos de este trabajo. 71




Relacién de Figuras y Tablas.

Figuras

Figura 1Diagrama de interaccion de energias ubiacndo la distancia r entre dos iones

Figura 2 Diagrama de un sistema vibracional simétrico.

Figura 3 Diagrama de la coordenada configuracional.

Figura 4 Diagrama del a coordenada configuracional para una impureza en estado fundamental y excitado

en una red cristalina.

Figura 5 Diagrama de procesos radiativos: (a) absorcion; se absorbe un foton incidente; (b) emision
espontdnea; se produce un foton; (c) emision estimulada bajo la accién de un fotdn incidente.

Figura 6 Representacion del centro F como una vacancia de idn negativo con un exceso de electrones
rodeando a la vacancia. La distribucion del exceso electrénico estd concentrada en los iones metdlicos

positivos adyacentes al sitio vacante de la red cristalina

Figura 7. Diagrama para efectuar la técnica de evaporacion por calentamiento.

Figura 8 Esquema del microscopio electronico de barrido

Figura 9 Esquema del sistema de evaporacion de solvente empleado.

Figura 10 Morfologia superficial de los polvos de Tm3*:Y,0s, Imagen A(0.50a/0 a una T400°C), Imagen
B(0.50a/0 a una T600°C).

Figura 11 Morfologia superficial de los polvos de Tm3*:Y,03, Imagen C(0.50a/0 a una T800°C) e Imagen
D(0.50a/0 a una T1000°C)

Figura 12 Micrografia obtenida con una concentracidn del impurificante a 0.50 a/o Tm3* y tratado

térmicamente a b 400°C.

Figura 13 Micrografia obtenida con una concentracién 0.50 a/o Tm3* y tratado térmicamente a 600°C. __
Figura 14 Micrografia obtenida con una concentracion de 0.50 a/o Tm** y tratado térmicamente a 800°C..

Figura 15 Micrografia obtenida con una concentracién de 0.50 a/o Tm** a una temperatura de 1000°C. __

Figura 16 Porcentajes atémicos relativos de Oxigeno, Itrio y Tulio en polvos luminiscentes de Tm3*:Y,03
obtenidos por medio de EDS a 0.12, 0.25, 0.50 y 0.75 a/o tratados térmicamente a una temperatura de

1000°C

Figura 17 Razdén atémica en funcidn de la temperatura de los polvos luminiscentes de Tm3*:Y,03 a una

concentracion de 0.50 a/o y variando la temperatura de tratamiento térmico.

Figura 18 Difractogramas de los polvos luminiscentes Tm3*:Y,03 (0.50 a/o) a diferentes temperaturas de

sintesis utilizando como precursor Cloruro de Tulio..

Figura 19 Crecimiento de grano en funcién de la temperatura para polvos de Tm3*:Y,0s. Utilizando como

precursor el Cloruro de Tulio.

Figura 20 Espectro de excitacién obtenido para los polvos de Tm3*:Y,03 (0.50a/0) sintetizado a 1000°C. La

longitud de onda de emision fue fijada a 453nm utilizando como precursor el Cloruro de Tulio.

10

12

22

27

34

35

36

36

37

37

38

40

42

43

45

47



Figura 21 Espectro de emisién fotoluminiscente obtenido para el polvo de Tm3*:Y,03 a una concentracién de
(0.5 a/o) tratado térmicamente a una temperatura de 1000°C. La longitud de onda de excitacion se fijé en

362nm, este espectro se obtuvo utilizando como precursor el Cloruro de Tulio.. 48

Figura 22 Fotografia del polvo luminiscente de Tm3*:Y,03 (0.50 a/o) sintetizado a 1000°C, utilizando como
precursor el Cloruro de Tulio, el cual emite fotones principalmente con longitud de onda de 453nm y que

corresponde al color azul 49

Figura 23 Espectro de Intensidad de Emisién Fotoluminiscente de los polvos de Tm3*:Y,03 como funcién de la

longitud de onda, ocupando como precursor Cloruro de Tulio. 50

Figura 24 Espectro de intensidad de Emision Fotoluminiscente a diferentes temperaturas de sintesis para el
polvo de Tm3*:Y,0;3 a (0.50a/0), ocupando como precursor el Cloruro de Tulio, excitado con una longitud de

onda de 362nm 51

Figura 25 Espectro de la intensidad Cdtoluminiscente mostrando una banda centrada en 453nm cuando se
varia el voltaje de aceleracidn de los electrones. Los polvos tienen un dopante de 0.50a/0 de Tm*3, fueron

tratadas térmicamente a 1000°C y se empleé como precursor Cloruro de Tulio. 53

Figura 26 Espectro en el cual se muestra la intensidad Cdtoluminiscente en funcion de la longitud de onda
cuando se varia la concentracidn del activador (Tm*?) en los polvos de Tm3*:Y,03 tratadas térmicamente a
una temperatura de 1000°C, utilizando como dopante el Cloruro de Tulio, con un voltaje de aceleracion de

8kV. 55

Figura 27 Morfologia superficial de los polvos de Tm3*:Y,0s, Imagen E (0.50a/0 a una T400°C), Imagen F
(0.50a/0 a una T600°C), Imagen G (0.50a/0 a una T800°C) e Imagen H(0.50a/0 a una T1000°C), utilizando

como precursor el Nitrato de Tulio. 56

Figura 28 Difractogramas de los polvos luminiscentes Tm3*:Y,05 (0.50 a/0) a diferentes temperaturas de

sintesis, ocupando como precursor el Nitrato de Tulio. 58

Figura 29 Espectro de excitacién obtenido para los polvos de Tm3*:Y,03 (0.50a/0) sintetizado a 1000°C. La

longitud de onda de emision fue fijada a 453nm 60

Figura 30 Espectro de emision fotoluminiscente obtenido para el polvo de Tm3*:Y,03 a una concentracién de
(0.5 a/o) tratado térmicamente a una temperatura de 1000°C.Ocupando como precursor el Nitrato de Tulio.

La longitud de onda de excitacion se fijé en 212nm. 61

Figura 31 Espectro de Intensidad de emision Fotoluminiscente de los polvos de Tm3*:Y,03 como funcién de la

longitud de onda, ocupando como precursor el Nitrato de Itrio. 62

Figura 32 Espectro de intensidad de emision fotoluminiscente, a diferentes temperaturas de sintesis para el
polvo de Tm3*:Y,0;3 a (0.50a/0), ocupando como precursor el Nitrato de Itrio, excitado con una longitud de

onda de 212nm 63

Figura 33 Espectro de intensidad Catoluminiscente de la banda centrada en 455nm cuando se varia el voltaje
de aceleracidn de los electrones. Los polvos fueron impurificados al 0.50a/0 de Tm*3?, fueron tratadas

térmicamente a 1000°C. Empleando como precursor el Nitrato de Tulio. 64




Tablas

Tabla 1Clasificacion de procesos luminiscentes 1
Tabla 2 Porpiedades Fisicas y Quimicas de Nitrato de Itrio. 30
Tabla 3 Propiedades Fisicas y Quimicas de Cloruro de Tulio (Il1) 31
Tabla 4 Propiedades Fisicas y Quimicas de Nitrato de Tulio (ll1). 31
Tabla 5 Propiedades fisicas y quimicas de metanol. 32

Tabla 6 Porcentajes atémicos relativos de oxigeno, itrio y tulio en polvos luminiscentes de Tm3*:Y;0;
obtenidos por medio de EDS para diferentes concentraciones de Tm3*. La temperatura de tratamiento

térmico se mantuvo constante en 1000°C. 39

Tabla 7 Porcentajes atomicos relativos de Oxigeno, Itrio y Tulio en polvos luminiscentes de
Tm3*:Y,0s0btenidos por medio de EDS a 400, 600, 800 y 10002C. La concentracién de Tm3* en la solucién

precursora fue de 0.50 a/o. 41

Tabla 8 Relacion de tamario de cristal con respecto a la temperatura, calculado por la formula de Scherrer. 44

Tabla 9 Transiciones electrénicas de los picos mds intensos. 49

Tabla 10 Porcentajes atémicos relativos de oxigeno, itrio y tulio en polvos luminiscentes de Tm3*:Y,03
obtenidos por medio de EDS para diferentes concentraciones de Tm3*. La temperatura de tratamiento
térmico se mantuvo constante en 1000°C. Cuando se aumenta la temperatura el porcentaje de itrio aumenta

mientras que el oxigeno disminuye. 57

Tabla 11 Relacion de tamafio de cristal con respecto a la temperatura, calculado por la férmula de Scherrer.

59




Resumen

En este trabajo de investigacion se presentan resultados del estudio de las
propiedades luminiscentes y estructurales de polvos de 6xido de itrio (Y203)
impurificados con el ion lantanido tulio trivalente (Tm3*). Estos fueron obtenidos
mediante la técnica de evaporacion de solvente. Para la obtencion de los polvos
luminiscentes se utilizé el nitrato de itrio [Y (NO3)3] como material fuente para la
formacion de la red huésped de Y203 y el cloruro de tulio (TmCI3) como impurificante
de esta red. Las concentraciones de este ultimo (TmCIs) empleadas fueron de 0.00,
0.12, 0.25, 0.50, 0.75 y 1.0 a/o. Ambos reactivos precursores fueron disueltos en
etanol (C2HeO) y evaporados a sequedad. Los polvos de Tm3*:Y203 una vez
obtenidos fueron tratados térmicamente a diferentes temperaturas de 400, 600, 800
y 1000°C. La caracterizacion de los polvos de Tm3*:Y203 fue llevado a cabo como
funcidon de sus propiedades Iluminiscentes, estructura cristalina, morfologia
superficial y composicion quimica. En general las propiedades Opticas y

estructurales fueron mejoradas cuando se incrementé la temperatura de sintesis.

Las técnicas de Fotoluminiscencia (FL) y Catodoluminiscencia (CL) fueron
empleadas para la caracterizacion oOptica. Las cuales mostraron una banda ancha
de emision entre los 445 a 470nm. En ambos espectros de FL y CL, los picos mas
intensos se encuentra en longitudes de onda de 453, 462 y 465nm pertenecen a las

transiciones 'D2—3Fa.

Los Difractogramas de Rayos X (DRX), mostraron una estructura cubica que

pertenece al Y203, con tamafio de cristal aproximado de 27nm.

Los espectros de Dispersion de Energia (EDS), mostraron la relacién
estequiométrica del Y203, cercana a valor de 3/2 (O/Y). Las Micrografias de MEB

mostraron conglomerados esféricos a partir de la temperatura de 600°C.



Abstract

In this work we show the results of the optical and structural properties of yttrium
oxide powders (Y20s3) obtained by the solvent evaporation technique. We used as
the source material of yttrium nitrate [Y (NOs)s] as a dopant and thulium chloride
(TmCls) to obtain powders of Y203. The different concentration used of TmCls were
0.00a/o, 0.12 alo, 0.25 alo, 0.50 a/o, 0.75 a/o and 1.0 a/o. Then the powders of
Tm3*:Y203 were heat treated at different temperatures of 400°, 600°, 800° and 1000°
C. In general the optical and structural properties were improved when the

temperature is increased.

Photoluminescence techniques (FL), and Cathodoluminescence (CL) were used to
the optical characterization. Which showed an emission band between 450nm to
500nm. In the spectra of FL and CL, the most intense peak is at wavelengths of 453,

462 and 465 nm and belonging to the 'D2—3F4 transition.

The X-ray diffractograms (DRX) showed a cubic structure belonging to Y203, with
crystal size around of 27nm. The Energy Dispersive Spectra (EDS), showed the
stoichiometric ratio of Y20s, this value is near 3/2 (O/Y). MEB micrographs showed

spherical clusters from the temperature of 600° C.



Antecedentes y justificacion

En los ultimos afios se ha visto el crecimiento en el uso de nuevas tecnologias, asi
como mayor investigacion e innovacion. Todo esto ha conducido a un mayor

desarrollo tecnoldgico y a un aprovechamiento 6ptimo del mismo.

Dentro de este desarrollo se encuentra la sintesis de nuevos materiales. La creacion
de nuevos materiales comprende una investigacion multidisciplinaria en la que

participan quimicos, fisicos, ingenieros, etc.

En este trabajo continuo de investigacion de materiales se encuentran los materiales
luminiscentes, los cuales son utilizados en distintos dispositivos como son: tableros
luminosos de sefalizacién, tableros de automdviles, pantallas de teléfonos maviles,
pantallas de cristal liquido (LCD), tubos de rayos catddicos, detectores de rayos X,
dosimetros, detectores de radiacion UV, dispositivos electroluminiscentes, lamparas

de iluminacion, etc. [1-7].

Para estas aplicaciones es necesario obtener materiales que emitan en los tres
colores primarios (azul, verde y rojo). Estos materiales deben de ser €eficientes,

resistir altas temperaturas, altas dosis de radiacion y soportar atmdsferas agresivas.

Uno de estos materiales prometedores es el Oxido de Itrio (Y203). Este material
presenta caracteristicas importantes para ser utilizado como matriz para alojar a
iones trivalentes de la serie de los lantanidos, especificamente al Tulio. Este ion, asi
como otros mas, son caracteristicos por emitir en una cierta regién del espectro

visible.

Con la combinacién de iones trivalentes incorporados en la matriz de Y203 se
pretende hacer la mezcla de los tres colores primarios (Azul, Verde y Rojo), para

dar como resultado la luz blanca.

VI



Objetivo General

> Sintetizar polvos de éxido de itrio impurificados con Tulio (Tm3*:Y203) por
la técnica de evaporacion del solvente a partir de precursores como nitrato
de itrio y cloruro de tulio (Y (NO3)s y TmCls).

» Caracterizar los polvos sintetizados mediante técnicas convencionales

para conocer sus propiedades 6pticas, morfoldgicas y estructurales.

Objetivos Particulares

e Determinar la concentracion 6ptima del ion impurificante en la matriz de
Oxido de ltrio.

e Realizar la caracterizacion luminiscente de los polvos de Tm3*:Y203
mediante las técnicas de Fotoluminiscencia y Catodoluminiscencia.

e Realizar la caracterizacion morfoldgica y estructural de los polvos mediante
las técnicas de Microscopia Electrénica de Barrido (MEB) y Difraccion de
Rayos X (DRX).

¢ Analizar la composicién elemental de los polvos mediante Espectroscopia
de Energia Dispersada (EDS).

Vi



Capitulo 1 Fundamentos Tedricos

Aspectos fundamentales de la luminiscencia

La luminiscencia es la emision de luz por un material. Generalmente es debida a las
transiciones electronicas de atomos que componen el sistema emisor, el cual tiene

que ser previamente excitado.

La luminiscencia es una forma de “luz fria” en la que la emision de luz es provocada
en condiciones de temperatura ambiente o a temperaturas bajas. La radiacion
luminosa es emitida por los atomos cuando sus electrones pasan de un estado
excitado a un estado base, produciendo un fotdon con la liberacion de energia

correspondiente a la diferencia entre ambos estados [7-12].

Muchos de los fendbmenos de interés asociados con la emision de luz de deben a
transiciones electronicas de las impurezas o iones alojados en los materiales que

funcionan como matrices (aislantes y semiconductores).

La excitacién de un electron es causada por la absorcion de una fuente externa
como lo es un fotdn, por otro electron, por un campo eléctrico, etc. De esta forma,
existen varias formas de generar el fendmeno luminiscente, de acuerdo a la fuente

de excitacion (Tabla 1).

Tipo de Luminiscencia Fuente de excitacion Aplicacion
Fotoluminiscencia Fotones Lamparas Fluorescentes
Catodoluminiscencia Electrones Pantallas
Termoluminiscencia Emisioén de luz cuando se Dosimetros
eleva su temperatura a un termoluminiscentes

valor suficiente por debajo
de su temperatura de

incandescencia

Tabla 1Clasificacion de procesos luminiscentes



En la Fotoluminiscencia, tras la absorcidn de energia electromagnética, un electréon
puede ser excitado a estados cuanticos de mayor energia. El electrén excitado
puede entonces regresar o relajarse a un estado de menor energia, emitiendo un

foton.

En la Catodoluminiscencia, un haz de electrones de alta energia es utilizado para
excitar a los electrones del sdélido a niveles cuanticos superiores. El electron
excitado puede entonces regresar o relajarse a un estado de menor energia,

emitiendo un fotén.

La emision de luz en los procesos luminiscentes tienen lugar a un tiempo
caracteristico (T) después de la absorcion de la radiacion y es este parametro el que

permite subdividir estos proceso en:

Fluorescencia si T < 108 s, tiempo entre excitacion y emision. La fluorescencia cesa

tan pronto como la fuente de excitacion es removida.

Fosforescencia si 1> 108 s, este proceso puede continuar un largo lapso de tiempo

después de que la fuente de excitacién es removida.
Teoria de Bandas

Para poder describir esta teoria se considera a un grupo de N atomos idénticos y
aislados. Imaginemos que los acercamos gradualmente, cuanto mas pequeno sea
la separacion entre atomos, los niveles de energia asociados con estos atomos

empezaran a traslaparse.

Si ahora consideramos que en un soélido N es del orden de 1023, se podra ver que
los niveles de cada conjunto en el sdélido se encuentran tan préximos en energia

que practicamente forman una banda continua [12-15].



Las bandas permitidas son aquellas bandas continuas de niveles de energia
electronicos que se encuentran separadas entre si por brechas, las cuales son

denominadas bandas prohibidas, donde no existen niveles de energia electronicos.

La banda mas externa que no esté completamente llena se le denomina banda de
valencia. La banda inmediatamente superior a esta se denomina banda de

conduccioén [16, 17].

La teoria de bandas permite explicar las diferencias que existen entre los metales,

semiconductores y aislantes.
Absorciony emision de laenergiaen los centros de los activadores

Los materiales luminiscentes generalmente requieren de una estructura cristalina
huésped o matriz la cual es impurificada con una pequena cantidad de un activador.
Algunas veces se introduce en el material impurificado un segundo tipo de impureza
que actua como sensibilizador. Los activadores son atomos que se afiaden a la red
cristalina huésped en forma de impurezas, las pequehas cantidades de activadores
en la red cristalina huésped juegan un papel muy importante en las propiedades
Opticas del material, debido a que el fendmeno luminiscente es generado por la

presencia del activador [8].

El fendbmeno de la luminiscencia involucra dos etapas: la excitacion de los niveles
electronicos del activador o impureza y la subsecuente emision de los fotones. Estas
etapas pueden o no estar separadas por procesos intermedios. El retorno del estado

excitado al nivel base puede ser radiativo o no radiativo.

La emision de luz depende de la estructura del material, la interaccion atoémica

asociada con los centros luminiscentes y la red huésped [18].



Diagrama de la Coordenada Configuracional

Para el caso de los enlaces idnicos, la posicidon de equilibrio esta dada por la
interaccion de las fuerzas atractivas (esto es debido a la diferencia de carga de los
iones), y las fuerzas repulsivas (debido a la repulsién de cargas entre las nubes
electronicas de cada ion). La sumatoria de estas fuerzas da como resultado una
curva caracteristica que relaciona la energia de interaccion con la distancia entre
las particulas, dando como resultado una distancia de maximo acercamiento ra y
una distancia de equilibrio ro, en torno a la cual se mantendran vibrando los iones

(ver Fig. 1).
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Figura 1Diagrama de interaccion de energias ubiacndo la distancia r entre dos iones



Un acercamiento para el estudio de la oscilacidon de los iones en torno a su punto
de equilibrio es considerar un sistema masa-resorte, con lo cual es posible emplear
la ley de Hooke, de forma que la energia es una funcién cuadratica del
desplazamiento, dando como resultado una forma parabdlica al graficarla, tal como
la parte cercana a la grafica de la interaccion de las fuerzas involucradas en torno a

la posicion de equilibrio.

Figura 2 Diagrama de un sistema vibracional simétrico.

El modelo de la coordenada configuracional (CC) fue propuesto por Von Hippel en
1936. Este permite describir cualitativamente los espectros de absorcion y emision
del proceso luminiscente mediante un diagrama en el cual se representan las curvas
de energia potencial para el estado base y excitado del centro luminiscente en
funcién de una coordenada configuracional. La cual, frecuentemente, es la distancia
internuclear que describe los modos de vibracion del centro luminiscente

involucrado.

Este modelo esta basado en dos aproximaciones; la primera aproximacion es
debido a Born y Oppenheimer (1927), denominada aproximacién adiabatica. La cual
establece que como los nucleos atbmicos son mas pesados que los electrones de
valencia, éstos ultimos se mueven 103 veces mas rapido, en la misma escala de
tiempo en la que se mueven los nucleos, con lo que las transiciones electrénicas
tiene lugar cuando el nucleo tiene una posicion practicamente fija, de forma tal que
el electrén se mueve sin percibir ningun cambio en la posicion del nucleo. EI modelo
de CC considera que el ion A se encuentra acoplado a la red vibracional, con lo que

los iones que lo rodean vibraran alrededor de este, distorsionando los estados



electronicos del ion A, ahora bien, si consideramos que este se encuentra en
reposo, y que los iones circundantes se mueven en fase, es decir que se acercan y

alejan al mismo tiempo, esto dara como resultado un sistema simétrico.

El diagrama de coordenada configuracional para este modo se reduce a una grafica
de la energia E, contra la distancia de ligadura ro, ya que r1 es el parametro

estructural que se modifica durante las vibraciones.
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Figura 3 Diagrama de la coordenada configuracional.

En la figura 3, ro es la separacion de los nucleos del estado fundamental. Un ejemplo
es para la molécula de H2 cuyo valor de ro = 0.074nm. El valor del estado excitado
r1 = 0.13. Por lo anterior se puede decir que en el estado fundamental ambos atomos
tienen el mismo radio, pero en el estado excitado uno de ellos tiene radio mayor.
Este modelo puede emplearse para explicar las transiciones electrénicas de las
impurezas atoémicas en redes cristalinas. En la imagen siguiente se muestra el
diagrama de las curvas de energia potencial de los centros dpticamente activos en

funcion de la Coordenada Configuracional.
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Figura 4 Diagrama del a coordenada configuracional para una impureza en estado fundamental y excitado en
una red cristalina.

En la Figura 4 observamos el punto inicial 1, es la posicion de equilibrio para el
estado basico del centro luminiscente, si este absorbe energia, pasara al estado
excitado en la posicién 2. La transicion 1—2 es dibujada con una linea vertical
apuntando hacia arriba. Después de que el centro ha alcanzado el estado 2, se
relaja hacia la posicion de equilibrio representada por 3 y cede su exceso de energia
en forma vibracional a la red. Una vez que el centro ha alcanzado la posicién de
equilibrio 3 en el estado excitado, puede regresar al estado fundamental en la
posicidén 4 por medio de la emision de energia electromagnética (luz). En 4, el centro
se relaja hacia la posicion de equilibrio 1 y cede de nuevo su energia en forma

fondnica [19].



Probabilidad de transicidén y reglas de seleccidn

Supongamos que del estado i al estado f hay una probabilidad de transicién por
unidad de tiempo, Tir, que podemos calcular de acuerdo a la mecanica cuanticay a
las interacciones responsables de que ocurra la transicién. A mayor Tji;, mayor es la
probabilidad de que la transicion ocurra. Si Ty = 0, la transicién es imposible o
prohibida. Este resultado implica que no todas las transiciones que satisfacen la

(E'-E)
h

ecuacion de Bohr v = , son posibles, porque ademas de la conservacién de la

energia, entran otras consideraciones en el proceso. Por ejemplo, debe de
conservarse el momento angular. También, debido a la simetria espacial del sistema
(paridad de las funciones de onda), puede no ser posible para la funcion de onda
del estado inicial, experimentar un ajuste de modo que se transforme en la funcion

de onda del estado final por medio de un proceso radiativo apropiado.

Esta limitacion de las transiciones posibles da lugar a las reglas de seleccion. Estas
reglas se establecen cuales son las posiciones mas probables permitidas, esto es

aquellas para las cuales las probabilidades de transicion tienen valores grandes.

Durante una transicion electromagnética, el sistema puede comportarse como un
multipolo eléctrico o magnético oscilante y por lo tanto tenemos transiciones
dipolares, cuadripolares, etc., eléctricas y magnéticas, cada una de ellas

caracterizadas por su probabilidad de transicién propias y por la regla seleccion.

Las transiciones mas probables son la dipolar eléctrica, seguido de la dipolar

magnética y la cuadrupolar eléctrica.

Las transiciones multipolares de orden superior tienen probabilidades de transicién
muy pequefnas y son en general ignoradas, excepto en algunos casos especiales
en los nucleos. Las transiciones para las cuales la probabilidad de transicion dipolar

eléctrica no es cero se denomina permitida de primer orden.

Cuando la probabilidad dipolar eléctrica es cero, la transicion se llama prohibida de

primer orden, a pesar de que tal transicion puede todavia ocurrir como una



transicion dipolar magnética o cuadrupolar eléctrica (o una transiciéon multipolar)
aunque con una rapidez mucho menor. Por ejemplo la probabilidad de transicion
dipolar eléctrica de un oscilador armoénico es diferente de cero solo si An = +1,
donde An = ny — n; que da la regla de seleccion para la transicion es permitida de
primer orden del oscilador. Esto significa que estas transiciones van desde un
estado vecino a otro, esto es, desde un estado a otro cuyo numero cuantico difiere
en +1. De este modo la energia absorbida (An = +1) o emitida (An = —1) en una

transicion es:

Donde v es la frecuencia del oscilador arménico. Comparando la ecuacion anterior
con la ecuacion de Bohr, vemos que el oscilador armonico puede emitir o absorber
radiacion de una sola frecuencia: aquella que es igual a la suma propia (la
frecuencia clasico de oscilacién) y asi su espectro queda limitado en una sola

frecuencia.

Cuando un sistema esta en un estado excitado permanecera en este estado solo
un cierto intervalo de tiempo debido a la probabilidad de que salte a un nivel de

energia inferior.

Los tiempos de duracion para las transiciones atomicas y moleculares permitidas
son del orden de 10-%s mientras que la duracion para las transiciones nucleares y

van desde 108s a 10""4s.

Aun que puede haber transiciones en las cuales un sistema en un estado excitado
emite espontdneamente energia pasando a un estado de menor energia, para que

un sistema absorba energia es necesario que intervenga una accion externa.

Si el sistema esta originalmente en un estado excitado, esta accion externa puede
también inducir emisién de energia en adicién a la emisién espontanea, como
resultado de la perturbacion producida en el sistema. Esto se denomina emisién

estimulada y es muy importante en diversos casos [20].
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Figura 5 Diagrama de procesos radiativos: (a) absorcién; se absorbe un foton incidente; (b) emision
espontanea; se produce un foton; (c) emision estimulada bajo la accién de un fotén incidente.
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Efecto del campo cristalino

Las propiedades opticas de los iones libres en fase gaseosa estan caracterizadas
por lineas de absorcion y emision delgadas con longitudes de onda determinadas
por sus niveles de energia discretos. Cuando el mismo ion se encuentra como
impureza dentro de una estructura cristalina las propiedades Opticas son
modificadas por las interacciones con el cristal. Si la interaccion es débil, entonces
en el espectro de absorcion y emision apareceran lineas delgadas ligeramente
desplazadas a otras frecuencias y se podran apreciar en algunos casos ciertas
degeneraciones en los niveles electronicos. Pero, si la interaccidén es fuerte, la
frecuencia de las transiciones de los niveles electronicos del ion puede ser muy
diferente a la del ion aislado y por lo tanto se obtienen bandas muy anchas en los

espectros de absorcion y emision [20].

De manera general, se puede considerar que el campo cristalino tiene dos efectos

importantes sobre el activador:

Efecto estatico: se refiere a la perturbacién de los niveles de energia de la
impureza a causa del campo eléctrico del cristal cuando todos los iones estan en
sus posiciones de equilibrio en un tiempo promedio. La degeneracion de los niveles
atdbmicos de la impureza por este efecto estd determinada por la simetria del

ambiente cristalino.

Efecto dinamico: son las perturbaciones causadas por los desplazamientos de la

posicion de equilibrio de iones vecinos las cuales alteran el campo eléctrico.
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Centros de color

La luminiscencia también puede ser por defectos en el sélido que causan coloracion,
a estos defectos se denominan centros de color o centros F. El centro de color mas
simple es el centro F. El nombre viene de la palabra alemana para color, Farbe, los

cuales son vacancias Opticamente activas en los cristales idnicos.

Un centro F consiste en un electron atrapado en una vacancia de un anion (ion
negativo). Las vacantes de aniones generalmente son creados por la introduccion
de un exceso de iones metalicos. La ausencia de un ion negativo actia como un
hueco positivo que puede atraer a un electron. Las transiciones Opticas entre los

estados ligados del electron atrapado causan la coloracion de los cristales [21-25].

Figura 6 Representacion del centro F como una vacancia de ion negativo con un exceso de electrones rodeando
a la vacancia. La distribucion del exceso electronico esta concentrada en los iones metalicos positivos
adyacentes al sitio vacante de la red cristalina

12



Términos espectroscopicos

Los simbolos espectroscdpicos son una descripcion abreviada de la energia,
momento angular y multiplicidad del espin de un atomo en un estado particular. En
la notacion espectroscépica los términos que se utilizan provienen de la descripcion
de los orbitales atémicos. El estado de un electron en un atomo se caracteriza por

cuatro numeros cuanticos:

» n, numero cuantico principal
» |, nimero cuantico azimutal
» m, numero cuantico magnético

» S, numero cuantico de espin

De acuerdo con el principio de exclusién de Pauli, en un atomo no pueden existir
dos electrones con los cuatro numeros cuanticos iguales, asi que en cada orbital
sb6lo podran colocarse dos electrones (correspondientes a los valores de
“s” 1/2 y — 1/2). Los electrones simples pueden ser descritos por un simbolo, en
letras pequefnas, como lo es 4f, donde 4 representa el numero cuantico n, y f

corresponde al numero cuantico / de acuerdo a la secuencia:
Nombre del orbital = s,p,d, f,g,h,ij,...
l= 0,1,2,3,4,5,6,7, ...

Sin embargo, en los atomos multielectréonicos la espectroscopia define una
nomenclatura de acuerdo al numero cuantico orbital /, en forma muy similar a la

anterior pero ahora se denota con letras mayusculas:

Nombre del orbital = S,P,D,F,G,H,IJ,...
L= 0,1,2,3,4,56,7, ...

13



Si bien los desdoblamientos de los niveles de un atomo multielectrénico son los
mismos que en el atomo de hidrégeno, la presencia de mas de un electron modifica
considerablemente las energias de los orbitales: entonces la energia de un orbital
atomico depende de (n, /) que define la capa electrénica. Para aquellos electrones
que pertenecen a una cierta capa, el estado cuantico asociado a cada uno de ellos

se distinguira por la orientacion del spin.

De esta manera podemos abreviar cualquier configuracioén electronica escribiendo
el simbolo de la subcapa ocupada y agregando un superindice para indicar el
numero de electrones que hay en dicha subcapa. Bajo el efecto de una perturbacién
externa, la degeneracion de cada configuracién electronica se ve parcialmente
afectada originando de esta manera un conjunto de niveles llamados “términos

espectroscopicos” [26-30].

Los términos espectroscopicos se denotan como 25*'L, siendo S el momento
angular de espin y L el momento angular orbital correspondiente al valor que puede
tomar el numero cuantico orbital total. Para cada término espectroscopico aparecen
tantos niveles distintos como valores del numero cuantico del momento angular

total, J, se permitan.
Dichos niveles son denotados por 25*1 L.

El momento angular total (J) se obtiene de la suma vectorial del momento angular

orbital (L) y el momento angular de espin (S), de acuerdo a:
J=L+S

El momento angular orbital L de un electron esta determinado por el numero
cuantico orbital / y el momento angular de espin S esta determinado por el numero

cuantico de espin [30, 31].
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Diagrama de Dieke

La interpretacion de los espectros de absorcion y de emision de los iones (Ln®*) de
la serie de los lantanidos se basa en mediciones espectrales sistematicas hechas
en una red huésped particular, que es el cloruro de lantano (LaCls). Estos espectros
fueron obtenidos por Dieke y colaboradores en 1968 y proporcionan un diagrama
de niveles de energia. Este diagrama muestra los estados de energia ?*'L, para los
iones (Ln%) en LaCls. El ancho de cada estado indica la magnitud del
desdoblamiento del campo cristalino, mientras que el centro de gravedad de cada
multiplete da la ubicacién aproximada de su correspondiente al nivel de energia del

ion libre 25*1L,.

De acuerdo a su degeneracién, el numero maximo de componentes de division para
cada multiplete 25*'L, es (2J+1) para enteros J o (J+1/2) para semi-entero J. Sin
embargo, el numero real de componentes esta determinada por la simetria local

alrededor de los iones (Ln)3* en el cristal.

El diagrama de Dieke proporciona informacién muy util para predecir y/o para hacer
una asignacion adecuada de los espectros de emision correspondientes a los iones
trivalentes de Ln tierras raras en los cristales. En general, el diagrama de Dieke se
puede utilizar como una guia para predecir aproximadamente la longitud de onda
media para cada transicion 2s*'Ly el ion trivalente de Ln en cualquier cristal huésped.
Se puede utilizar para asignar una determinada transicion 2*'Ly—2s*1Ly, para

cualquier grupo de picos de absorcidon y emision [32-34]
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Principales aplicaciones de los materiales luminiscentes

Lamparas: Las lamparas basadas en materiales luminiscentes empezaron a usarse
antes de los afios 40. Existe una gran variedad de formas y tamarios disponibles, la
flexibilidad en sus propiedades de reproduccién de color, el buen desempefio en
términos de conversidén de potencia eléctrica en luz, hacen de esta lampara una
fuente de luz adecuada para numerosas aplicaciones. Existen varios tipos de
lamparas, entre las mas usadas estan, las lamparas de descargas de gases a alta
presion y a baja presion. Estan constituidas por un bulbo o tubo de descarga con
vapor de mercurio y recubierto de polvos fluorescentes en la pared interior del tubo
para la conversion de radiacion UV en visible, un par de electrodos sellados
herméticamente en los extremos del tubo y los casquillos que proporcionan una

adecuada conexidn eléctrica a la fuente de suministro de energia. [35-37]

Tubos de rayos catédicos: Estos dispositivos son usados en las pantallas de
television y en monitores. Los materiales luminiscentes son excitados por haces de

electrones que al impactar en el material luminiscente producen luz. [38]

Laser: esta palabra viene del acronimo inglés “Light Amplification by Stimulated
Emission of Radiation”, que significa amplificacion de luz por emision estimulada de
radiaciéon. En la fabricacion de laseres se pueden utilizar muchos materiales como
vidrios, ceramicas, gases, colorantes organicos, etc. Un ejemplo muy comun es el
laser de neodimio, (Y3AlsO12: Nd). Con los materiales de BaLiF3: Ni, BaLiFs: Pb*? y
SrF2: Ag® se han obtenidos laseres cuyas emisiones son en el infrarrojo o en el
ultravioleta [39-41].

Detectores: Los materiales luminiscentes son usados en pantallas para rayos X
donde se mide la intensidad de una radiacion continua. En estos detectores las
pantallas luminiscentes convierten la radiacion continua en luz visible, que puede
ser observada a simple vista o medida por detectores de luz como los

fotomultiplicadores [41].
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Oxido de itrio (Y2053)

El 6xido de itrio (Y203), también conocido como itria, es un material puede ser usado
en ambientes agresivos debido a su alto punto de fusion y una excelente estabilidad

quimica.

La itria posee una estructura cubica centrado en el cuerpo [42]. El parametro de red
es aproximado a 1.0604nm, tiene una densidad tedrica es 5.033 g/cm3 y su punto
de fusion es de 2410°C [43].

La itria pertenece al grupo espacial la-3, su ancho de banda de energia (~5,5 eV)
[43]. La celda unitaria contiene 16 moléculas de Y203 expresadas como (Y203)1s.
Por ello cada celda tiene 48 sitios de aniones O?% y 32 sitios para los cationes de
Y3*. De los 32 sitios de Y3*, 8 sitios son centros simétricos con simetria C3i. La
simetria Csi tiene un eje de rotacion de orden 3 dada por 360°/n donde n es el orden
de rotacion, en este caso 360°/3 = 120°, cada rotacidon va seguida de una reflexion,
y se simboliza con i que significa que presenta centro simétrico o de inversion. El
simbolo C3i de acuerdo a Schonflies indica que tienen simetria de orden 3 con

centro de inversion (i).

El Y203 es un material importante para aplicaciones épticas debido a su capacidad

de albergar iones de Ln3*.

Usos y Aplicaciones del 6xido de itrio

El 6xido de ltrio (Y203) es un material muy interesante para las diversas aplicaciones
opticas. El ion Y3*puede ser reemplazado por todos los iones de la serie de los
lantanidos (Ln3*). Si se usa en forma de polvo, el Y203 dopado con varios elementos
de tierras raras, estos tienen un impacto importante en fuentes emisoras de RGB
utilizados en dispositivos tales como la television en color, displays, guia de ondas,
materiales centelladores, detectores, laseres de estado sdlido y en dispositivos para

la iluminacién fluorescente.
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Cuando el Y203 es impurificado con Europio (Eu®*) es usado para producir el color
rojo en los equipos de tubos de rayos catddicos, sin embargo se han reportado la
obtencién de particulas de éxido de itrio dopadas con Erbio (Er®*), los cuales pueden
emitir en el rango de los colores verde y rojo. También se ha usado para obtener

luminiscencia en el infrarrojo cercano y para laseres de alta potencia [42,43].

Tierras Raras

Las tierras raras estan constituidas por un grupo de 17 elementos del grupo 3 de la
tabla periddica: escandio, itrio, lantano y los lantanidos. El lantano es un metal del
grupo 3, sin embargo, su gran similitud en las propiedades quimicas con los
elementos del Ce al Lu hace que estos sean clasificados como lantanidos. Las
propiedades de los lantanidos estan intimamente relacionadas con sus
configuraciones. Esto explica las propiedades magnéticas y épticas caracteristicas

que presentan estos elementos y sus compuestos.

Los iones Ln3* poseen propiedades dpticas que los distinguen de los demas cuando

son incorporados en redes sélidas cristalinas, entre ellas:

e Las transiciones electrénicas intraconfiguracionales de los orbitales f se
llevan a cabo en la region visible.

e Las bandas de absorcién y de emision asociadas a dichas transiciones son
muy estrechas y sus posiciones son poco modificadas por la red huésped
que los incorpora.

e Las vidas medias son relativamente largas.

Para los lantanidos, el acoplamiento espin-orbita (S-L) es mas importante que el
desdoblamiento por campo cristalino y los términos espectroscépicos que se
diferencian solo en el valor de J tienen una energia lo suficientemente distinta como

para estar separados en el espectro luminiscente.

Los lantanidos estan protegidos por las configuraciones 5s? y 5p®. Debido a este
efecto de proteccion, los electrones de valencia de los iones de tierras raras

trivalentes estan débilmente afectados por los iones por la red huésped. El efecto
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del campo del cristal es para producir un ligero cambio en la energia de estos
estados y para provocar la division de niveles de energia. Sin embargo, la cantidad
de este cambio y la energia de division son mucho mas pequefios que el
desdoblamiento spin- drbita, y por lo tanto, los espectros épticos de los iones (Ln)3*

son bastante similares a los esperados para iones libres [44].
Tulio y sus principales aplicaciones

Dentro de los lantanidos encontramos al Tulio (Tm), su numero atémico es 69, su
configuracion es [Xe] 4f'3 6s2. El tulio es utilizado como fuente de radiacion en los
equipos de rayos X portatiles y laseres de estado solido. El metal de Tulio desarrolla
una pelicula lentamente al ser expuesto al aire y se quema a una temperatura de
150°C formando 6xido de Tulio (lII):

4Tm*302 — 2Tm203
Cuando se forma el ion tulio®* su configuracion es [Xe] 4f'2.

Compuestos inorganicos activados con Tm3* han llamado mucho la atencién porque
tienen luminiscencia azul con tiempos de vida adecuadas debido a la transicion 4f -
4f y algunas de sus aplicaciones son para Tubos de Rayos Catédicos, pantallas de
plasma y dispositivos electroluminiscentes (EL) [45-47]. Varios estudios han
reportado que redes cristalinas impurificadas con Tm3*, las cuales muestran
excelentes caracteristicas de rendimiento, que incluyen alta intensidad luminiscente
y una banda de emisién grande con una alta sensibilidad del tubo fotomultiplicador
en la region UV-IR [48]. El tulio es ocupado como centellador, usado en foto-
detectores debido a su amplio rango en luz y a su moderado tiempo de decaimiento,

el cual ha sido aceptable para detectores de rayos X, asi como tomaografos [48].
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Capitulo 2 Técnicas Instrumentales

Técnicas de preparacion de Materiales

Técnica de Evaporacion de solvente

Los términos evaporacion o vaporizacién se aplican al paso del estado liquido al
estado gaseoso. Cuando el fendmeno se produce unicamente en la superficie de la
masa liquida se designa como evaporacion. Si el paso a vapor tiene lugar afectando
toda la masa liquida se denomina vaporizacion o ebullicion. También se denomina

evaporacion a la operacion de separacion basada en los dos fendmenos.

La vaporizacion y la evaporacion son dos fendmenos endotérmicos. El caudal del
liquido vaporizado se incrementa al aumentar la superficie libre del liquido.
Generalmente no se distingue entre evaporacién y vaporizacién, definiéndose
simplemente |la evaporacion como el proceso mediante el cual una fase liquida se
transforma en vapor. Cuando un liquido llena parcialmente un recipiente cerrado,
las moléculas que abandonan el estado liquido ocupan el espacio libre hasta saturar
el recinto, produciendo una presion determinada que se denomina presion de vapor.
Cada liquido tiene una presion de vapor caracteristica que depende de la

temperatura.

Cuando la presion de vapor, que aumenta al incrementar la temperatura, se iguala
a la presion del entorno, normalmente la presiéon atmosférica, se produce la

ebullicion del liquido
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Evaporacion de solventes en el laboratorio

En muchos experimentos resulta necesario reducir su cantidad o eliminar el solvente
de una solucioén. Una forma que resulta obvia es mantener el recipiente destapado
bajo la campana de ventilacion por el numero suficiente de horas hasta lograrlo,
pero en la practica este procedimiento no resulta adecuado y en su lugar se acude

a formas que aceleran el proceso.

El modo de operacion depende en cierta medida de la cantidad de solvente que
debe evaporarse, si esta es pequefia, lo mas practico es hacer la evaporacion sin
preocuparse por recolectar el solvente evaporado, pero si los volumenes a evaporar
son grandes, puede resultar conveniente hacer la evaporacién por destilacion y

recuperar el solvente para re-utilizarlo.

Una buena parte de los solventes utilizados en quimica, especialmente los
organicos, son toxicos o inflamables de manera que la evaporacion debe realizarse
siempre bajo la campana de ventilacion o usando otro método que elimine los

vapores de forma segura.

La reduccién de la cantidad de solvente de una disolucion se puede llevar a cabo

de dos formas generales:
Por calentamiento de la solucion.

Por evaporacion a baja presién sin calentamiento.
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Evaporacion por calentamiento
Por este método se pueden evaporar las soluciones acuosas o de otro tipo cuando
el aumento de la temperatura no implica la descomposicion de alguna de las

sustancias presentes en la solucion.

El frasco mas adecuado para realizar una evaporacion es el Erlenmeyer, ya que su
forma coénica favorece la formacion de cierta cantidad de condensado en las
paredes del cuello, y este liquido condensado, al correr hacia abajo arrastra los
soélidos que se han formado en las paredes por el secado de las salpicaduras y los
conduce de nuevo a la solucidn, cosa que se dificulta si el recipiente es cilindrico.
Al mismo tiempo el Erlenmeyer evita que las "nieblas" de los solventes inflamables
en ebullicion puedan salir al exterior e incendiarse y producir chisporroteo sobre la

superficie caliente del aparato calentador.

Para acelerar la pérdida de vapores y con ello aumentar la velocidad de
evaporacion, es conveniente inducir una leve corriente de aire o de nitrégeno dentro
del recipiente donde se desarrolla el proceso, si esto no se hace, parte de los
vapores en equilibrio que estan en la proximidad de la superficie de la solucion
pueden eventualmente condensar y volver a la solucién. Para producir la delicada
corriente de aire o nitrdgeno se introduce el extremo fino de una pipeta Pasteur u
otro conducto delgado en el centro de la boca del frasco de evaporacion apuntando
la salida, y con ello el flujo de gas, hacia la superficie del liquido en evaporacion,

como se muestra en la figura 7.

Aire

Pipeta
Pasteur

Figura 7. Diagrama para efectuar la técnica de evaporacion por calentamiento.

La evaporacion se efectua cuando se desea concentrar u obtener un sélido a partir

de una disolucién o suspension, o bien para el secado de un sdlido.
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Evaporacion por aumento de la temperatura: calentamiento de soluciones

La evaporacion se efectua en recipientes poco hondos y con mucha superficie para
facilitar el proceso. La disolucién a evaporar se coloca en un vaso de precipitados
que se calienta con la fuente de calor escogida segun la naturaleza del liquido a

evaporar.

Si la evaporacion se efectua a la temperatura de ebullicibn en un vaso de
precipitados, es necesario adicionar al liquido algun trozo de porcelana porosa para

evitar que la ebullicion tenga lugar de forma violenta.

En todos los casos hay que tener en cuenta la posible peligrosidad del disolvente

con el que se esta trabajando y tomar las medidas de seguridad correspondientes.

Evaporacion-secado
Las operaciones de evaporacion y secado de disolventes organicos presentan el
riesgo de desprendimiento de vapores toxicos o inflamables. Para su prevencion se

debe actuar como se indica a continuacion:

Efectuar la operacion en el interior de una vitrina o utilizar un evaporador rotatorio o

roto-evaporador.

Si el suministro de calor mediante una estufa es indispensable, se utilizara una que
esté ventilada, disponga de sistema de aspiracién de vapores y se trabajara siempre
a temperaturas moderadas, asegurandonos que en ningun punto del interior o

exterior de la estufa se pueda sobrepasar el punto de auto-inflamacién.

La evaporacion de un producto humedo de un liquido volatil se puede llevar a cabo

en frio.
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Técnicas empleadas para la caracterizacién de Materiales

En este trabajo se utilizaron las siguientes técnicas para la caracterizacion de los

polvos luminiscentes.

e Espectroscopia Fotoluminiscente

e Espectroscopia Catodoluminiscente

e Difraccion de rayos X (DRX)

e Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

e Espectroscopia por Dispersion de Energia (EDS)

A continuacion describiremos de manera breve las técnicas antes mencionadas.

Espectroscopia de Fotoluminiscencia

Generalmente los espectros de fotoluminiscencia son obtenidos en equipos
comerciales llamados espectrofluorimetros. El espectrofluorimetro consiste en una
fuente de excitacion que puede ser una lampara o un laser seguido por unas lentes
que dirigen la luz hasta el monocromador de excitacion con el fin de seleccionar la
longitud onda de excitacion adecuada que va incidir sobre la muestra. La luz emitida
es dirigida hacia el monocromador de emisidon mediante el empleo de una lente
Optica, para después pasar al detector. La sefal en el detector es procesada
electronicamente y enviada a la pantalla de la computadora, la cual muestra una
grafica bidimensional en cuyo eje vertical se tiene la intensidad relativa de la luz
emitida y en el eje horizontal se despliega la longitud de onda de la radiacion emitida.
Con esta técnica se pueden registrar dos tipos de espectros: excitacion y emision
[49-55].
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Espectro de excitacion:
Este espectro se obtiene fijando la longitud de onda de emision en el monocromador
de emision y luego se hace un barrido en una amplia zona espectral para determinar

la longitud de onda 6ptima para excitar el material.

Espectro de emision:

En este caso se fija la longitud de onda en el monocromador de excitacion y luego
se hace un barrido espectral para observar las diferentes longitudes de onda de
emisién. El espectro de emision proporciona informacion en la distribucion espectral
de la luz emitida por la muestra, lo cual permite determinar el tipo de transiciones

radiativas presentes en el material.

Espectroscopia de Catodoluminiscencia.
El termino catodoluminiscente (CL) deriva de usar electrones de alta energia (rayos
catddicos) como fuente de excitacion. En un principio fue usada la CL por William

Crookes en la década de 1880.

Durante 1960, estaban comercialmente disponible los microscopios electrénicos de
barrido, los cuales cada vez tenian avances tecnoldgicos mas notorios. Como el
espacio de exploracién y la microelectronica llevaba un fuerte incremento en las

aplicaciones catoluminiscentes.
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Difraccion de Rayos X (DRX)

La difraccion de rayos X es un meétodo no destructivo para el analisis de una amplia
gama de materiales. La técnica consiste en incidir un haz de rayos X sobre el
material en estudio. Los rayos X son una forma de radiacién electromagnética de
elevada energia y de longitud de onda del orden de los espacios interatomicos de
los solidos. Cuando un haz de rayos X incide en un material sélido, parte de este
haz se dispersa en todas direcciones a causa de los electrones asociados a los
atomos o iones que encuentra en el trayecto. El fendmeno de difraccion de estos
rayos ocurre si existe una disposicion ordenada de atomos y si se cumplen las
condiciones que vienen dadas por la Ley de Bragg la cual relaciona la longitud de
onda del haz de rayos X y la distancia interatomica con el angulo de incidencia del

haz difractado.

En este caso se dice que la interferencia es constructiva y se expresa con la

siguiente relacion matematica:

n\ = 2dsen®
Donde:
n = orden de difraccion,
A = longitud de onda del haz de rayos X,
d = distancia entre los planos de la red cristalina,

6 = angulo entre el haz incidente y los planos de dispersion
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Microscopia Electronica de Barrido (MEB)

El Microscopio Electrénico de Barrido (MEB) es utilizado para la observacion de la
morfologia superficial de una muestra. El analisis consiste, a grandes rasgos, en
colectar los electrones secundarios y/o retro dispersados emitidos por la superficie
de la muestra cuando esta es radiada con un fino haz de electrones, obteniendo
como resultado una imagen de dos dimensiones que muestra la morfologia
superficial de la muestra. EIl MEB requiere un sistema electrénico 6ptico para
producir un haz de electrones, una plataforma para colocar la muestra, un detector
de electrones secundarios para su recoleccién, una unidad de visualizacion de la

imagen y un sistema para la ejecucion de varias operaciones.

Electron gun

Condenser lens

Scanning coil

_— Display unit
Objactive lens

o~ [

Secondary electron

= detector
Specimen | |

Figura 8 Esquema del microscopio electrénico de barrido

El sistema electronico 6ptico consiste de un candon de electrones, una lente
condensadora y una lente objetivo para producir el fino haz de electrones, ademas
de un sistema de doble deflexion el cual permite barrer toda la superficie de la
muestra con el haz de electrones. Este sistema junto con la plataforma donde se
coloca la muestra se mantiene al vacio. El caiidn de electrones produce un haz de

electrones mediante la técnica conocida como emision termoidnica, en la cual los
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termo electrones son emitidos desde un filamento (catodo) hecho de un alambre
delgado de tungsteno calentado a altas temperaturas (2800°K). Estos termo-
electron son reunidos como un haz de electrones, fluyendo dentro de la placa de
metal (anodo) mediante la aplicacion de un voltaje positivo (1 a 30 kV) al anodo.
Cuando se coloca un electrodo (llamado electrodo Wehnelt) entre el catodo y el
anodo, y se le aplica un voltaje negativo, es posible ajustar la corriente del haz de
electrones. Entonces el fino haz de electrones es enfocado por la accion del
electrodo Wehnelt. El punto mas fino del haz es nombrado crossover y tiene

aproximadamente un diametro de 10 um.

Espectroscopia por dispersion de energia (EDS).

El Espectrémetro de Dispersién de Energia de rayos X (EDS) se usa para analizar
el espectro de los rayos X caracteristicos midiendo su energia. Cuando los rayos X
emitidos por la muestra ingresan en el detector semiconductor, se generan pares
electron-hueco, cuyas cantidades son proporcionales a la energia de los rayos X
incidentes. Midiendo estas cantidades (corriente eléctrica) podemos obtener el valor

de la energia de los rayos X y asi identificar los elementos presentes en el material.

Una de las ventajas del EDS es que los rayos X de un amplio intervalo de elementos
quimicos (desde el Boro hasta Uranio) son analizados simultdneamente. El analisis
quimico por elementos que se realiza en este sistema puede ser cualitativo o
cuantitativo. En el modo cualitativo, solo se identifican los elementos presentes en
la muestra irradiada con el haz de electrones. Debido a que la intensidad de los
rayos X caracteristicos es proporcional a la concentracion del elemento
correspondiente es posible hacer un analisis cuantitativo, en este se compara el
espectro de energia obtenido con una muestra patron con el espectro de energia
obtenido de la muestra prueba, analizada bajo las misma condiciones

experimentales con las que se analizd la muestra patrén.
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Capitulo 3 Descripcion Experimental

Equipo usado para la caracterizacion opticay estructural

Los espectros de excitacion y emision fotoluminiscente (FL) fueron obtenidos
mediante un espectrofluorimetro SPEX Fluoro-Max-P el cual consta de una lampara
de xenén de emision continua de 150-300 watt. Para los espectros de
Catodoluminiscencia fueron obtenidos por medio de una cabina con vacio (<1072
Torr), de acero inoxidable y con una pistola electronica de catodo frio de la marca
Luminoscope modelo ELM-2 MCA, RELION Co, El haz de electrones fue deflectado
a un angulo de 90° para enfocarlo sobre la pastilla luminiscente normal a la
superficie; el diametro del haz de electrones que se hizo incidir sobre la pastilla fue
de 3mm aproximadamente. La luz emitida es conducida por medio de una fibra
Optica hacia un espectrofluorimetro de la marca SPEX Fluoro-Max-P. La corriente
aplicada del haz de electrones fue de 0.05 mA con un voltaje de aceleracion en el
rango de 2kV a 10kV.

La estructura cristalina se determind mediante difraccién de rayos-X (DRX) en un
difractometro marca SIEMENS D-5000 (A = 1.5406 A, CuKao). Las elementos
presentes en las peliculas se determinaron mediante espectroscopia por dispersion
de energia (EDS) instalada en un microscopio electronico de barrido marca
Cambridge-Leica modelo Stereoscan 440 con un detector de rayos X Pentatet
Oxford modelo XPI-138-10 con ventana de Berilio. Las imagenes de la morfologia
superficial de los polvos se obtuvieron por medio de microscopia electrénica de

barrido (SEM) mediante el microscopio antes mencionado.
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Sintesis de polvos de Tm®":Y20s.

Reactivos y solventes

Para la obtencion de polvos Tm3*:Y203 se usaron como reactivos de partida:

¢ Nitrato de itrio [Y(NOs3)s de la marca Aldrich con un grado pureza
registrado de 99.97%]

Nombre registrado: Nitrato de Itrio hexahidratado (ll1).

Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas.

Formula quimica N3OgY 6H20

Peso molecular 383.01g/mol

Aspecto Forma cristales con aglomerados
Densidad 3.737 g/cm? (130°C)

Solubilidad Agua

Viscosidad 30.30 cp (136.1C)

Tabla 2 Porpiedades Fisicas y Quimicas de Nitrato de ltrio.
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e Cloruro de tulio [TmCI3 de la marca Aldrich con un grado pureza
registrado de 99.97%]

Nombre registrado: Cloruro de Tulio (Ill) hexahidratado.

Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas.

Formula quimica ClsTm 6H20
Peso molecular 383.38g/mol
Aspecto Forma cristalino color verde claro

Tabla 3 Propiedades Fisicas y Quimicas de Cloruro de Tulio (Ill)

¢ Nitrato de tulio [TmNOs de la marca Aldrich con un grado pureza
registrado de 99.97%]

Nombre registrado: Nitrato de Tulio Pentahidratado (ll1).

Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas.

Formula quimica N3Og Tm 5H20
Peso molecular 445.03 g/mol
Aspecto Polvo, color Blanco.

Tabla 4 Propiedades Fisicas y Quimicas de Nitrato de Tulio (Ill).
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e Metanol [CH3OH, de la marca J.T. Baker con un grado de pureza
registrado de 99.96%].

Algunos sinbnimos que son usados para nombrarlo son los siguientes: Alcohol
metilico, Hidrato Metilico, Mono-hidroximetano, Carbinol, Hidroxido metilico,

Metanol, Alcohol o espiritu de madera.

Informacion sobre propiedades fisicas y quimicas.

Férmula quimica CHsOH
Peso molecular 32.04 g/mol
Apariencia Liquido claro, incoloro, con olor picante

caracteristico

Densidad 791.8 Kg/m?3
Punto de ebullicién 64.5°C
Solubilidad En agua, acetona, etanol, benceno,

cloroformo y éter.

Tabla 5 Propiedades fisicas y quimicas de metanol.
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Metodologia
El'Y (NOs)s y TmCls fueron disueltos en metanol variando los porcentajes atomicos
(a/o) de TmCl3 [0.00, 0.12, 0.25, 0.50, 0.75 y 1.0] en relacion al contenido de itrio en

la solucion.

Para disolver las sales de itrio y tulio en metanol se emple6 un agitador ultrasonico,

y la solucion se sometié por un lapso de 5 minutos.

Después las soluciones fueron calentadas a 180 °C durante 30 minutos en una
atmosfera de aire, hasta la evaporacion total del solvente. Una vez evaporado todo
el solvente se desprendieron éxidos de nitrégeno, los cuales se recuperaron a traves

de una manguera dirigida hacia un vaso con agua de-ionizada.

Los polvos obtenidos fueron colocados en crisoles de porcelana y calentados a
diferentes temperaturas, las cuales son 400, 600, 800 y 1000°C durante un lapso

de 180 minutos.

Técnica de evaporaciéon de solvente

Para llevar a cabo la técnica de evaporacion de solvente, se requiere el siguiente

material.

e Una parrilla eléctrica

e Dos vasos de precipitado de 100ml

e Una campana para la extraccion de vapores
¢ Una campana para la recoleccion de gases

e Una manguera de recoleccion de gases
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Campana de Extraccion.

anguera de
recoleccion gases

Vaso de
Precipitado con H,0

Figura 9 Esquema del sistema de evaporacion de solvente empleado.
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Capitulo 4 Resultados y discusion.

Andlisis de las micrografias obtenidas por MEB utilizando como
precursor el Cloruro de Tulio.

Una vez sintetizado el material utilizando Nitrato de Tulio como precursor, se
obtuvieron las siguientes micrografias, con la cual se puede apreciar la morfologia

superficial del mismo.

Morfologia superficial mediante MEB a diferentes temperaturas de sintesis.

A continuacion se mostraran las micrografias obtenidas a diferentes temperaturas,
enumeradas de la siguiente forma: A, B, C, D Las muestras fueron tratadas
térmicamente a 400, 600, 800 y 1000°C respectivamente las micrografias
obtenidas, muestran conglomerados, en lo posterior cada micrografia se analizaran

por separado.

]
'I.'IIWr X50,000 0.5pm 11 33§él 30kV 1‘50,000 0.5pm 11 33 SEI

Figura 10 Morfologia superficial de los polvos de Tm3*:Y203, Imagen A (0.50a/0 a una T400°C), Imagen B
(0.50a/0 a una T600°C).
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30kV  X50,000 0.5um 11 33 SEI 0. 70 11 33SEN

Figura 11 Morfologia superficial de los polvos de Tm3*:Y203, Imagen C (0.50a/0 a una T800°C) e Imagen D
(0.50a/0 a una T1000°C)

La micrografia de la figura 12 se realizé con una concentracién de 0.50 a/o y una

temperatura de tratamiento térmico de 400°C.

Figura 12 Micrografia obtenida con una concentracién del impurificante a 0.50 a/o Tm®* y tratado
térmicamente a b 400°C.
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La micrografia de la figura 13 se realizé6 con una concentracion de 0.50 a/o y una
temperatura de tratamiento térmico de 600°C, en la cual se determin6 el tamafo

promedio de particula la cual fue de 200nm.

30kV 1:_50,000 0.5um 11 33 SEI

Figura 13 Micrografia obtenida con una concentracion 0.50 a/o Tm®* y tratado térmicamente a 600°C.

La micrografia de la figura 14 se realizé con una concentracién de 0.50 a/o y una

temperatura de tratamiento térmico de 800°C.

30kV xsw : 11 33 SEI

Figura 14 Micrografia obtenida con una concentracion de 0.50 a/o Tm®* y tratado térmicamente a 800°C.
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La micrografia de la figura 15 se realizé con una concentracion de 0.50 a/o y una

temperatura de tratamiento térmico de 1000°C.

Figura 15 Micrografia obtenida con una concentracion de 0.50 a/o Tm®* a una temperatura de 1000°C.

Espectroscopia de energia Dispersada (EDS), utilizando como
precursor el Cloruro de Tulio.

Dado que es necesario la presencia de una impureza o un defecto en el interior de
un material cristalino para que pueda existir el fendmeno de luminiscencia. Se debe
identificar y cuantificar el porcentaje atdbmico de cada uno de los elementos que se
incorporan a los polvos luminiscentes. Por lo que se proseguira para identificar en

que cantidades se estima la concentracién del ion Tm3* en la red cristalina huésped.
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Resultados de EDS a diferentes concentraciones de la impureza.

En la tabla 6 muestra los resultados obtenidos por EDS para los polvos obtenidos a

diferentes concentraciones del ion Tm3*, manteniendo constante la temperatura del

tratamiento térmico que es de 1000°C. Se observa que el porcentaje atémico

relativo de oxigeno disminuye cuando se aumenta la concentracion de tulio. Sin

embargo, el contenido relativo de itrio disminuye mientras que el porcentaje de Tm?3*

aumenta.

Impurificante

Tm e

0.12 62.9
0.25 60.0
0.5 61.3
0.75 57.2

% ATOMICO

Y

40.0

39.8

38.4

42.0

ory

1.6

1.5

1.6

1.4

Tm

0.2

0.2

0.3

0.8

Tabla 6 Porcentajes atémicos relativos de oxigeno, itrio y tulio en polvos luminiscentes de Tm®3*:Y>03
obtenidos por medio de EDS para diferentes concentraciones de Tm3*. La temperatura de tratamiento térmico
se mantuvo constante en 1000°C.
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Figura 16 Porcentajes atomicos relativos de Oxigeno, Itrio y Tulio en polvos luminiscentes de Tm3*:Y203
obtenidos por medio de EDS a 0.12, 0.25, 0.50 y 0.75 a/o tratados térmicamente a una temperatura de
1000°C

En esta figura 16 se puede apreciar que la relacion estequiométrica O/Y de la red
huésped Y203 tiende a sufrir variaciones en torno a el valor de 1.7 a 1.4.
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Resultados de EDS a diferentes temperaturas de sintesis

En la tabla 7 se muestran los porcentajes atdmicos relativos obtenidos de oxigeno,

itrio y tulio, presentes en los polvos luminiscentes de Tm3*:Y203, que fueron

sintetizadas manteniendo constante la concentracion de Tm3* en 0.50 a/o y variando

la temperatura de tratamiento de 400 a 1000°C.

Impurificante

Tm

0.5 alo

0.5 alo

0.5 alo

0.5 alo

Temperatura
(°C) o
400 71.2
600 63.4
800 62.2
1000 59.7

% ATOMICO

Y

28.6

36.3

37.4

39.9

oY

2.5

1.7

1.7

1.5

Tabla 7 Porcentajes atémicos relativos de Oxigeno, Itrio y Tulio en polvos luminiscentes de
Tm?3*:Y203s0btenidos por medio de EDS a 400, 600, 800 y 1000°C. La concentracion de Tm3* en la solucion

precursora fue de 0.50 a/o.

Asimismo, en la tabla 7 se observa como disminuye el porcentaje relativo de

oxigeno y aumenta el porcentaje relativo de itrio cuando se incrementa la

temperatura.
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Figura 17 Razon atémica en funcién de la temperatura de los polvos luminiscentes de Tm3*:Y203 a una
concentracion de 0.50 a/o y variando la temperatura de tratamiento térmico.

La figura 17 se observa que con la variacion de la razéon O/Y tenga el valor
aproximado de 1.5 que es el esperado y que esta de acuerdo con la estequiometria
ideal de la red huésped Y203 en los polvos luminiscentes.

La estequiometria es de tres atomos de oxigeno por dos atomos de itrio, es decir
O/Y = 3/2 = 1.5. Este valor se obtuvo en los polvos que tuvieron un tratamiento
térmico de 1000°C como se muestra en la figura 17
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Difraccién de rayos X, utilizando como precursor el Cloruro de
Tulio.

Una vez que se determind la concentracion de la impureza (0.50a/o) que se
encuentra la red huésped a la cual se obtuvo la maxima luminiscencia. Por lo que
en este apartado mediante difraccién de rayos x se determina el tipo de estructura

y se analiza su comportamiento a diferentes temperaturas de sustrato.

Resultados de DRX a diferentes temperaturas de sintesis.

En la siguiente figura 18 se muestran los difractogramas a diferentes temperaturas
comprendidas entre los 400°C y los 1000°, En este difractograma se puede observar
que a temperaturas inferiores de 400°C pueden ser considerados como amorfos
debido a la ausencia de picos. Y a temperaturas superiores a los 600°C los polvos
muestran una mayor cristalinidad debido al aumento de picos correspondientes a

diferentes reflexiones del material

100
i 3+,
00 Tm*"Y,0,
] 222) ———d) T 1000°C
80 c)T 800°C
70 4 —b)T 600°C
] a) T 400°C
S 907 (4 40)
< 622)
= 50 ] 400) (
@ | (211) (134)
3 40- ~L~J d
= 304 c
20 M
10 - a
0 I I I I I I I

10 20 30 40 50 60 70 80 90
20

Figura 18 Difractogramas de los polvos luminiscentes Tm3*:Y203 (0.50 a/o) a diferentes temperaturas de
sintesis utilizando como precursor Cloruro de Tulio.
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En el difractograma se muestra que las reflexiones localizadas en 26= 20.37°,
29.13°, 33.65, 43.34°, 48.41°,57.49° corresponden a los planos (21 1), (22 2), (4
00),(134),((440), (6 22)respectivamente. Los cuales corresponden a la fase

cristalina de Y20s.

Por medio de la formula de Scherrer se calculd el tamano de cristal, los cuales dieron

los siguientes resultados

Temperatura Tamano de Cristal
600 21nm
800 25nm
1000 36nm

Tabla 8 Relacién de tamario de cristal con respecto a la temperatura, calculado por la férmula de Scherrer.
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Figura 19 Crecimiento de grano en funcion de la temperatura para polvos de Tm?*:Y20s. Utilizando como
precursor el Cloruro de Tulio.

Debido a que el difractograma de 400°C, los picos se encuentran muy difusos, no

podemos asegurar que se forme un tamano de cristal
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Fotoluminiscencia, utilizando como precursor el Cloruro de Tulio.

Espectro de Excitacion.

Para realizar mediciones de fotoluminiscencia debemos realizar primero un
espectro de absorcion en el cual algunas de las bandas que aparezcan en el
espectro seran las bandas de excitacidon, una vez que sea determinada la longitud
excitacién se debe utilizar para obtener la longitud de onda de emision, debido a

que son dependientes.

Para la obtencion del espectro de excitacion, la longitud de onda de excitacion (Aexc)

se varia, mientras que la longitud de onda de emision (Aem) S&€ mantiene constante.
Espectro de excitacion = Aexc variable y Aem constante.

Para la obtencién del espectro de emisién, la longitud de onda de excitaciéon se

mantiene constante y la longitud de onda de emision se varia.

Espectro de emision = Aexc constante y Aem variable.

En el espectrofluorimetro se realiz6é un barrido de excitacion a partir de los 200nm
hasta los 400nm, en el cual se fijo la longitud de onda de emision (Aem) en 453nm.
Se obtuvo el espectro de excitacidn que se muestra en la figura 20, a partir del cual
fue determinada la longitud de onda de excitacion éptima siendo de 362nm y que
corresponde a la transicion electronica de excitacion 3Hes — 'D2. También se
observan la cual fue utilizada para la caracterizacion fotoluminiscente. También se
observan 3 picos pequefios y débiles a 264, 278, 290nm que corresponde a las

transiciones de excitacion 3Hs — 3P2, 3He — 3P+, 3He — 3Po respectivamente.
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Figura 20 Espectro de excitacion obtenido para los polvos de Tm3*:Y203 (0.50a/0) sintetizado a 1000°C. La
longitud de onda de emision fue fijada a 453nm utilizando como precursor el Cloruro de Tulio.
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Espectro de Emision.
Una vez que se ha determinado la longitud de onda de excitacién, se utilizara para

poder obtener los espectros de emision.

80
3+,

o 1 Tm™:Y,0,

60 -
o 6 ' Conc. 0.5alo
< i
o 4 1 4»3
S 40- ) D=, Temperatura
g | “\‘ —— 1000°C
o} I
£ 307 |
—_ ] | “ “A\
— L)
L 20 LA

[ V)
| | “‘
| \ 3
10 4 /‘\ ,\ 1G4—> H6
- /\/ \\
0 : - : , —_
420 440 460 480 500 520

Longitud de onda (nm)

Figura 21 Espectro de emision fotoluminiscente obtenido para el polvo de Tm3*:Y203 a una concentracion de
(0.5 a/o) tratado térmicamente a una temperatura de 1000°C. La longitud de onda de excitacion se fijé en
362nm, este espectro se obtuvo utilizando como precursor el Cloruro de Tulio.

Esto se obtiene cuando en el espectrofluorimetro se fija la longitud de onda de
excitacion en 362nm y se hace un barrido en la zona espectral comprendida entre
420 a 520nm. Dando como resultado el espectro de emision mostrado en la figura
21. Este espectro corresponde al polvo lumindforo de Tm3*:Y203 (0.50a/0)
sintetizado a una temperatura de 1000°C, dicho polvo presenta la mayor intensidad
luminiscente con respecto a las demas temperaturas y en €l se aprecia una banda
que esta constituida por tres picos ubicados en 453, 462 y 465nm y otras dos bandas
de mucho menor intensidad localizados en 477 y 490nm, que de acuerdo con el
diagrama de niveles de energia de Dieke estas bandas son atribuidas a las

transiciones electrénicas 'D2—3F4 y 'Gs—3Hs respectivamente [3,4]. Las longitudes
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de onda antes mencionadas, el pico que se situa en 453nm, es la que presenta
mayor intensidad luminiscente. Todos esto picos de emision estan dentro del rango
450 a 495nm, que corresponde a la emision en color azul como se observa en la

figura 22.

Figura 22 Fotografia del polvo luminiscente de Tm3*:Y203 (0.50 a/o) sintetizado a 1000°C, utilizando como
precursor el Cloruro de Tulio, el cual emite fotones principalmente con longitud de onda de 453nm y que
corresponde al color azul

Estas transiciones son caracteristicas de las transiciones intraconfiguracionales 4f
de los iones Tm*3. En la tabla 9, se escriben las longitudes de onda de emision

debido a sus respectivas transiciones electronicas del Tm3*:Y20s.

Longitud de onda en (nm) de los Transiciones electréonicas
picos mostrados

453 D2—3F4

462

465

476 1Gs—3Hs

489

Tabla 9 Transiciones electrénicas de los picos mas intensos.
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Espectros de emision Fotoluminiscentes variando la concentracién del
impurificante.

Esta parte del estudio de polvos de Tm3*:Y203, se enfoca a analizar los resultados
de fotoluminiscencia cuando se realizaba a diferentes concentraciones del
impurificante, para identificar la concentracién optima a la cual se obtenga una
maxima intensidad de emision en el rango de la luz visible, en este caso, una

emision azul.

En la figura 23 se muestra el espectro de emisién fotoluminiscente del Tm3*:Y203
como funcién de la longitud de onda variando la concentracién de Tm3* con una

longitud de onda de excitacion de 362nm.

80

1 - - Tm™:Y,0,
704 . .
| ﬁ . _ Temp. 1000°C
o041
o 1 1 7/ a) 0.00a/o
X %04 mELLI T, —b)0.12a/o
= D,—~°F
3 1 2 4 c) 0.25a/o
o 404 1 ———d) 0.50a/o0
% T | e) 0.75a/o
= f) 1.00a/o
—
o
T T T T T T T T T
420 440 460 480 500 520

Longitud de onda (nm)

Figura 23 Espectro de Intensidad de Emision Fotoluminiscente de los polvos de Tm?3*:Y203 como
funcion de la longitud de onda, ocupando como precursor Cloruro de Tulio.
Se puede observar que conforme aumenta la concentracion de Tm?* la intensidad

de emision se incrementa.
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Al aumentar la concentracién de iones Tm3* hasta llegar a 0.50 a/o atémico, se crea
un mayor numero de centros emisores de luz y como consecuencia la intensidad
maxima del espectro de emision. Ademas, a partir de la concentracion de 0.75 a/o
se aprecia que hay una disminucion en la emision de intensidad fotoluminiscente.
Esta disminucién es debida al fendmeno denominado ‘“inhibicién por concentracion”
es decir, se suprime la emision luminiscente debido al incremento de la

concentracion de iones activadores Tm3* en la red.

Espectros de emision Fotoluminiscentes variando la temperatura de sintesis.
En la seccién anterior se mostraron los espectros de los polvos luminiscentes
Tm3*:Y203 variando la concentracion del ion activador y manteniendo constante la
temperatura de sintesis en 1000°C. Sin embargo, a continuacion se mostraran los
espectros obtenidos a diferentes temperaturas de sintesis. Las cuales incluyen la
temperatura de 1000°C, esto para constatar que la emisién obtenida sea la de

mayor intensidad.

80

comos Tm3+:Y203
Conc. 0.5a/o
g Temperatura
g a) 1000°C
g ——b) 800°C
o c) 600°C
i)
£
I
(TR
G ASHG
0 T T T T T T T T T
420 440 460 480 500 520

Longitud de onda (nm)

Figura 24 Espectro de intensidad de Emision Fotoluminiscente a diferentes temperaturas de sintesis para el
polvo de Tm3*:Y203 a (0.50a/0), ocupando como precursor el Cloruro de Tulio, excitado con una
longitud de onda de 362nm
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Como se observa en la figura 24, la mayor intensidad de emision fotoluminiscente
corresponde a las temperaturas de 1000°C. Esta maxima intensidad se debe
probablemente a que al aumentar la temperatura de sintesis a 1000°C se
incrementa la cristalinidad de la red huésped de Y203, Lo cual esta en concordancia
con los resultados obtenidos por Difraccion de Rayos X (DRX) y Espectroscopia de
Dispersion de Energia (EDS) [Figura 18 y Tabla 7].

En este espectro se observa que conforme aumentamos la temperatura de sintesis
los iones de Tm3*, permanecen constantes, mientras que la intensidad de los picos
de los Difractogramas de Rayos X aumenta. También se observa que los espectros
son crecientes y constantes, es decir que solo incrementa la emision luminiscente

del ion Tm?3*.

Con base en los resultados obtenidos de los espectros de fotoluminiscencia tanto a
diferentes concentraciones del ion Tm3* como a diferentes temperaturas, podemos
decir que las condiciones optimas de sintesis para que los polvos obtengan la mayor
intensidad luminiscente son a una concentracion de 0.50 a/o de iones Tm3* con
respecto a los iones Y3* y a una temperatura de 1000°C. Por lo que, estas variables

seran utilizadas en las siguientes caracterizaciones.
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Catodoluminiscencia, utilizando como precursor el Cloruro de

Tulio.

Con la intencién de probar si estos polvos de Tm3*:Y203 puedan funcionar como
materiales luminiscentes para aplicaciones con tubos de rayos catédicos, se realizé
la caracterizacién Catodoluminiscente. En este caso en particular los polvos fueron
excitados con un haz de electrones. Los voltajes de aceleracién incidentes que se
aplicaron fueron en el rango 2kV hasta 8kV. A continuacién describiremos los

espectros obtenidos por la técnica antes mencionada.

Espectros de emision Catodoluminiscente variando voltaje de aceleracion
La figura 25 corresponde al espectro Catodoluminiscente de los polvos de
Tm3*:Y203. Este espectro es semejante al espectro de emisién obtenido por

fotoluminiscencia.

307 . Tm®:,0,
3004 ¢ R
21048~ / Conc. 0.50 a/c
2404 T=1000°C
21 O - ’ \/ouap: de ace\evac;ﬁn (k) ’ s

1 D —»"H
180 2 ¢

c —— a) 2kv

b —— b) 5kv

CL intensidad (u.a x10°)

c) 8kv
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Figura 25 Espectro de la intensidad Catoluminiscente como funcién de la longitud de onda, cuando se varia el
voltaje de aceleracion de los electrones. Los polvos tienen un dopante de 0.50a/o0 de Tm*3, fueron tratadas

térmicamente a 1000°C y se empleé como precursor Cloruro de Tulio.
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En el espectro se aprecia que la mayor intensidad de emision corresponde al
espectro realizado con un voltaje de aceleracién 8kV, asi como también que las
bandas de emision se mantienen constante aun cuando el voltaje de aceleracién

aumenta.

Cuando el haz de electrones incidente penetra en los polvos luminiscentes, se
generan electrones pares de electron-hueco, al incrementar el voltaje de
aceleracion, el volumen de penetracion de los electrones en el material es mayor y
esto ocasiona un aumento en la cantidad de pares electron-hueco que excitan a
mas centros, lo que trae como consecuencia un aumento en la intensidad de

emision de los centros luminiscentes.
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Espectro de emision Céatodoluminiscente variando concentracion del

impurificante.

En la figura 26 Se muestra el comportamiento de la intensidad de emision de los

polvos luminiscentes en la cual se varia la concentracion de iones de Tm3*.
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Figura 26 Espectro en el cual se muestra la intensidad Catoluminiscente en funcién de la longitud de onda
cuando se varia la concentracién del activador (Tm*3) en los polvos de Tm?3*:Y>O3 tratadas térmicamente a una

temperatura de 1000°C , utilizando como dopante el Cloruro de Tulio, con un voltaje de aceleracion de 8kV.
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Andlisis de las micrografias obtenidas por MEB, utilizando como
precursor el Nitrato de Tulio.

Una vez sintetizado el material se obtuvieron las siguientes micrografias, con la cual
se puede apreciar la morfologia superficial del mismo.

Morfologia superficial mediante MEB a diferentes temperaturas de sintesis.

Las micrografias obtenidas a diferentes temperaturas, enumeradas de la siguiente
forma: E, F, G y H. las cuales fueron tratadas térmicamente a 400, 600, 800 y
1000°C respectivamente. Las micrografias obtenidas, muestran conglomerados, a

continuacién cada micrografia se analizaran por separado.

10 30 SEI

-s!

e T L
11 50 SEI 10kV xz@o‘pn Tum 10 30 SEI

Figura 27 Morfologia superficial de los polvos de Tm3*:Y.03, Imagen E (0.50a/o a una T400°C), Imagen F
(0.50a/0 a una T600°C), Imagen G (0.50a/0 a una T800°C) e Imagen H (0.50a/0 a una T1000°C), utilizando
como precursor el Nitrato de Tulio.
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Resultados de EDS a diferentes concentraciones de la impureza utilizando
Nitrato de Tulio.

En la tabla 10 muestra los resultados obtenidos por EDS para los polvos obtenidos
a diferentes concentraciones del ion Tm3*, manteniendo constante la temperatura

del tratamiento térmico que es de 1000°C.

Cuando aumentamos la temperatura, la estequiometria del material tiende a la
esperada debido a la formula, la cual es 1.5, esto indica que tendemos a una fase
del Y20s.

Impurificante Temperatura % ATOMICO
Tm

0] Y o/Y Tm

0.5a/o 400°C 71.2 28.6 2.5 0.2
0.5a/o 600°C 63.4 36.4 1.7 0.2
0.5a/o 800°C 62.2 37.6 1.7 0.2
0.5a/o 1100°C 59.7 39.9 1.5 0.4

Tabla 10 Porcentajes atémicos relativos de oxigeno, itrio y tulio en polvos luminiscentes de Tm?*:Y203 obtenidos
por medio de EDS para diferentes concentraciones de Tm3*. La temperatura de tratamiento térmico se mantuvo
constante en 1000°C. Cuando se aumenta la temperatura el porcentaje de itrio aumenta mientras que el oxigeno
disminuye.

En la tabla 10 se puede apreciar que la relacion estequiométrica O/Y de la red

huésped Y203 tiende a sufrir variaciones en torno a el valor de 2.5 a 1.5.
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Difraccion de rayos X, utilizando como precursor el Nitrato de
Tulio.

Una vez que se determind la concentracion de la impureza (0.50a/0) que al igual
con la anterior, obtuvo la maxima luminiscencia. Por lo que mediante la difraccion

de rayos x se determina el tipo de estructura.

Resultados de DRX a diferentes temperaturas de sintesis.

En la figura 28 se muestran los difractogramas a diferentes temperaturas
comprendidas entre los 400°C y los 1000°, En este difractograma se puede observar
que a temperaturas inferiores de 400°C pueden ser considerados como amorfos
debido a la ausencia de picos. Y a temperaturas superiores a los 600°C los polvos
muestran una mayor cristalinidad debido al aumento de picos correspondientes a

diferentes reflexiones del material
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Figura 28 Difractogramas de los polvos luminiscentes Tm3*:Y203 (0.50 a/o) a diferentes temperaturas de
sintesis, ocupando como precursor el Nitrato de Tulio.

En el difractograma se muestra que las reflexiones localizadas en 26= 20.40°, 29°,
33.55, 43°, 48.5°,57.5° corresponden a los planos (21 1),(222),(400), (134),
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(4 4 0), (6 2 2) respectivamente. Los cuales corresponden a la fase cristalina de
Y20s.

Por medio de la férmula de Scherrer se calculé el tamaio de cristal, los cuales dieron

los siguientes resultados

Temperatura Tamano de Cristal
600 19nm
800 30nm
1000 38nm

Tabla 11 Relacién de tamano de cristal con respecto a la temperatura, calculado por la formula de Scherrer.

Debido a que el difractograma de 400°C no se encuentran picos definidos, lo cual

indica que aun no hay un crecimiento o un tamafo de cristal
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Fotoluminiscencia, utilizando como precursor el Nitrato de Tulio.

Espectro de Excitacion.

En el espectrofluorimetro se realizé un barrido de excitacion a partir de los 200nm

hasta los 400nm, en el cual se fij6 la longitud de onda de emisién (Aem) en 453nm.

Se obtuvo el espectro de excitacion que se muestra en la figura 29, a partir del cual

fue determinada la longitud de onda de excitacion éptima siendo de 212nm y que

corresponde a la transicion electrénica de excitacion *Hs — 'D2. La cual fue utilizada

para la caracterizacién fotoluminiscente.
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Figura 29 Espectro de excitacion obtenido para los polvos de Tm3*:Y203 (0.50a/0) sintetizado a 1000°C. La
longitud de onda de emision fue fijada a 453nm
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Espectro de Emision.
Una vez que se ha determinado la longitud de onda de excitacién, se utilizara para

poder obtener los espectros de emision.

3+,
Tm*"Y,0,

T=1000 °C

2 160 ——0.5al0
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Figura 30 Espectro de emision fotoluminiscente obtenido para el polvo de Tm3*:Y203 a una concentracién de
(0.5 a/o) tratado térmicamente a una temperatura de 1000°C.Ocupando como precursor el Nitrato de Tulio. La
longitud de onda de excitacion se fij6é en 212nm.

Esto se obtiene cuando en el espectrofluorimetro se fija a la longitud de onda de
excitacién en 212nm y se hace un barrido en la zona espectral comprendida entre
420 a 520nm. Dando como resultado el espectro de emision mostrado en la figura
30. En el cual observamos un banda ancha de 440 a 505nm. Esta banda presenta
tres picos ubicados 463, 477 y 490nm. Estos picos también son mostrados en los
espectros de FL (Figura 21) cuando es utilizado el TmCls como precursor. Sin
embargo, aqui en estos espectros obtenidos observamos que estos picos son mas
intensos cuando es usado el Tm (NOs)s como precursor. Debido a que los iones
Tm3* muy probablemente estan ocupando los sitios cristalograficos C2. Que en la
mayoria de los casos los iones Tm3* que ocupan estos sitios presentan emisiones

a mayor longitud de onda (490nm). Este desplazamiento a mayor longitud de onda
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podria ser debido a la presencia de atomos de nitrégeno incorporados en los
intersticios de la red huésped de Y203 y que de alguna forma modifican el campo

cristalino provocando que el pico ubicado en 490nm incremente su intensidad.

Espectros de emision Fotoluminiscentes variando la concentracién del
impurificante.

En la figura 31 se muestra el espectro de emision fotoluminiscente del Tm3*:Y203
como funcién de la longitud de onda variando la concentracion de Tm3* con una

longitud de onda de excitacion de 212nm.
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Figura 31 Espectro de Intensidad de emisiéon Fotoluminiscente de los polvos de Tm3*:Y203 como funcién de la
longitud de onda, ocupando como precursor el Nitrato de lItrio.

Se puede observar que conforme aumenta la concentracion de Tm?* la intensidad
de emision se incrementa, hasta llegar a una concentracion de 0.50 a/o, donde se
obtiene un mayor numero de centros emisores de luz y como consecuencia la
intensidad maxima del espectro de emision. Pero, a partir de la concentracion de
0.75 alo se aprecia que hay una disminucién en la emision de intensidad
fotoluminiscente. Esta disminucion es debida al fendmeno denominado “inhibicion
por concentracion” es decir, donde se presenta la relajacion cruzada que consiste

en transferir la energia de excitacion a otros iones de Tm3* cercanos.
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Espectros de emision Fotoluminiscente variando la temperatura de sintesis.
A continuacion se mostrara los espectros de emision Fl, para apreciar la influencia
que tienen los tratamientos térmicos a diferentes temperaturas sobre la intensidad

de emision.

Tm®:Y,0,

Conc. 0.5 alo
z a) T 400 °C
5 6 oH ———b) T600°C
2 T c) T 800 °C
£ d ——d) T 1000 °C
i
L

— 71T - r 1 r 1 1 T T 7
480 500 520 540 560 580 600
Longitud de onda (nm)

Figura 32 Espectro de intensidad de emisién fotoluminiscente, a diferentes temperaturas de sintesis para el
polvo de Tm3*:Y203 a (0.50a/0), ocupando como precursor el Nitrato de ltrio, excitado con una longitud de
onda de 212nm

Se puede observar que conforme aumenta la concentracion de Tm3* la intensidad
de emision se incrementa, hasta llegar a una concentracion de 0.50 a/o, donde se
obtiene un mayor numero de centros emisores de luz y como consecuencia la
intensidad maxima del espectro de emision. Pero, a partir de la concentracion de
0.75 alo se aprecia que hay una disminucién en la emision de intensidad
fotoluminiscente. Esta disminucion es debida al fenomeno denominado “nhibicion
por concentracion” es decir, donde se presenta la relajacién cruzada que consiste

en transferir la energia de excitacion a otros iones de Tm3* cercanos.
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Catodoluminiscencia, utilizando como precursor el Nitrato de
Tulio.

Los polvos fueron excitados con un haz de electrones. Los voltajes de aceleracién
incidentes que se aplicaron fueron en el rango 3kV hasta 10kV. A continuacién

describiremos los espectros obtenidos por la técnica antes mencionada.

Espectros de emision Catodoluminiscente variando voltaje de aceleracion
La figura 33 corresponde al espectro Catodoluminiscente de los polvos de
Tm?3*:Y20s.

130
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Figura 33 Espectro de intensidad Catoluminiscente cuando se varia el voltaje de aceleracion de los electrones.
Los polvos fueron impurificados al 0.50a/0 de Tm*3, fueron tratadas térmicamente a 1000°C. Empleando como
precursor el Nitrato de Tulio.

En el espectro se aprecia que la mayor intensidad de emision corresponde al
espectro realizado con un voltaje de aceleracién 10kV, asi como también que las
bandas de emision se mantienen constante aun cuando el voltaje de aceleracién

aumenta.
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Conclusiones

Se utiliz6 la técnica de evaporacion de solvente para sintetizar fosforos
manomeétricos de 6xido de itrio impurificado con tulio. Mediante las técnicas de SEM,
EDS, XRD se determinaron las propiedades estructurales y morfolégicas de las -
particulas sintetizadas y posteriormente tratadas térmicamente. Después del
tratamiento térmico se observa la formacion de aglomerados de aproximadamente
143nm+20nm.

Se determiné que la temperatura de los tratamientos térmicos que se realizaron
sobre la muestra tienen un efecto significativo sobre las propiedades cristalinas del
material. Se encontré que las particulas presentan una estructura cubica centrada
en el cuerpo (BCC) a partir de los 800°C

Se obtuvo la mayor emisién luminiscente para una temperatura de 1000°C lo cual
supone un efecto determinante de la temperatura sobre la emisién luminiscente de
las muestras analizadas dicha emision se encuentra en el rango de 450-500nm que
corresponden al color azul, cuyo pico con mayor intensidad se situa a una longitud
de 453nm. Los picos con mayor emision se encontraron a las concentraciones de
0.50 a/o y a la temperatura de 1000°C. Al aumentar la temperatura podemos
observar que el Y203 tiende a la fase cristalina. El tamafo de cristal a una

Temperatura de 1000°C es aproximado a 27nm calculado por Scherrer.
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Investigacion a Futuro.

Se sugiere para investigacion a futuro.

Sintetizar polvos luminiscentes utilizando diferentes solventes, se propone
utilizar agua, con el cual se bajarian los costos para la produccion de los

mismos.

Realizar la sintesis de polvos de Oxido de itrio con diferentes iones
activadores de la serie de lantanidos, especialmente con Eud*, Pr3*, Tb3*,

Ce®*, Yb®.

Caracterizar la eficiencia de la luminiscencia de los polvos impurificados con
los iones anteriormente mencionados por las técnicas de

Catodoluminiscencia y fotoluminiscencia.

Caracterizar estructuralmente los polvos impurificados con los iones
anteriormente mencionados por las técnicas de Difraccion de Rayos X,

Microscopia electronica de Barrido, Microscopia Electronica de transmision.

Analizar y comparar las propiedades luminiscentes de los polvos que se
obtendran para asi, poder realizar la combinacion de los tres colores y

obtener luz blanca.
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Programa Match. Usado para la indexacion de picos en el difractograma de Rayos X.
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