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Resumen

Los polvos obtenidos durante la mecanosintesis del
intermetalico teleruro de plomo (PbTe) en atmosfera de aire
fueron caracterizados por microscopia electronica de barrido
(MEB) y de transmision (MET). Se mezclaron muestras en
polvos de aPbO-Te en relacion en masa de 5:3. Las muestras
fueron procesadas por aleado mecanico (AM) con intervalos de
tiempos de molienda hasta 4h. La molienda se realizd con
relacion constante en peso de bolas a muestra de 10:1.

Introduccion

La microscopia electronica es una de las herramientas mas
poderosas para estudiar las interacciones metal-6xido en el
AM. La técnica mas comin para investigar la nucleacion,
crecimiento y coalescencia de metales-6xidos es MEB. La
determinacion de la forma, tamafo de particulas mayores a
3nm es posible con MET [1-4]. El objetivo de este trabajo fue
el estudio directo de microscopia electronica de barrido y
transmision/ area selecta de difraccion de electrones (ASDE) de
las etapas iniciales e intermedias de la sintesis del PbTe.

Procedimiento Experimental

Polvos de Aldrich (99.7 % +) Te (50um) y oPbO (5um) se
utilizaron en todas las experimentaciones. Los polvos se
mezclaron en la relacion 5aPbO:3Te. Las moliendas se
realizaron en un vial de nylamid. La relacion bolas/polvo se
mantuvo constante 10:1. La morfologia, distribucion de los
elementos y tamafio de los polvos se analiz6 en un MEB
Hitachi S-570 y MET Jeol JEM-1200 EX.

Resultados y Analisis

El analisis de MEB se realizo en el modo de electrones
retrodispersados. Durante la mecanosintesis prevalece un
mecanismo de coalescencia del Te, por ello éste reduce su
tamafio rapidamente, las particulas de Te durante las diferentes
etapas de molienda quedan embebidas en los 6xidos de plomo
(aPbO — Pb3;04 — PbO,). Una vez que se alcanza el tamafio
critico en las particulas, se favorecen las reacciones al estado
solido (difusion). En la figura 1a, se muestra la morfologia de
las particulas después de 4h de molienda. La distribucion de los
elementos es homogénea durante todas las etapas de la
molienda, figura 1b.
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Figura 1. a irofotogrﬁ MEB ara la muestra con 4h de
molienda. b) Dispersion de los elementos.

En la figura 2, se aprecia el tamafio (<50nm) y morfologia de
las particulas. En la parte superior y derecha se aprecia el
ASDE de las particulas, las cuales corresponden al PbTe (4h) y
al TeO, (1h). Con 4h de molienda queda homogénea la fase de
PbTe.

Figura 2. Microfotografias tipicas de MET par-a'-la muestra obtenida a
4h de molienda, en la parte superior y derecha el ASDE.

Al partir del sistema Pb-O-Te, se consigue sintetizar el PbTe en
condiciones atmosféricas con tamafio de particulas
nanométricos, figura 2.
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