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En este trabajo se han preparado sensores basados en nanoparticulas de o — FeaO3s puros y dopados con Pd
(de 0,25 a 1,5 wt % respecto al éxido) mediante el método de coprecipitacién. Los sensores se han caracterizado
mediante las técnicas de difraccién de rayos X (XRD), microscopia electrénica de transmisién (TEM) y microscopia
de luz blanca y se han aplicado para la deteccién de propano en fase gas. Los difractogramas XRD revelaron la pres-
encia mayoritaria de la fase a-hematita en todos los sensores. La introduccién del Pd como dopante no ha afectado
la estructura cristalina matriz del 6xido de F'e de partida y el didmetro medio de grano obtenido por esta técnica
fue de 30 nm. Mediante las micrografias TEM, se ha evaluado el tamafio medio de las particulas que se encuentra
entre 30 y 50nm con presencia de aglomeraciones de diversos tamanos. Luego del tratamiento térmico final, las
micrografias de luz blanca evidenciaron la topografia superficial de las nanoparticulas de éxido de Fe depositadas
sobre los soportes de alimina mediante el material ligante (formvar disuelto en dicloroetano) y los sensores presen-
taron una porosidad y textura adecuada para el contacto gas-sélido. Para los ensayos con los sensores preparados
se utilizé gas propano estdndar (AIRGAS, 101,2ppm). En calidad de diluyente se utiliz6 aire comprimido para
obtener las mezclas gaseosas seleccionadas en un intervalo de concentraciones de 30 a 90 ppm. Las temperaturas
de operacién de los sensores fueron entre 150 y 250°C'. La sensibilidad de los sensores fue medida como Ggqs/Go,
donde G445 es la conductancia en presencia del gas propano mezclado con aire y Gy es la conductancia en presencia
de aire. Las sensibilidades fueron més altas en los sensores con presencia de material dopante que en su ausencia.
Los sensores evolucionaron favorablemente en presencia de mayor concentracién de propano. Los sensores con 0,5 %
Pd a 25°C presentaron las mayores sensibilidades, que se ha relacionado con la formacién estructural de la fase
a-hematita y estabilidad térmica obtenida.

Palabras Claves: Sensores de gas, 6xido de Fe (a-hematita), dopaje con Pd.

In this work, sensors based on undoped o — Fe2Os and doped with Pd (from 0,25 to 1,5 wt % refered to ox-
ide) prepared by coprecipitation method have been prepared. Sensors have been characterized by X-ray diffraction
technique (XRD), transmission electron microscopy (TEM) and optical microscopy and have been applied to de-
tection of propane in gas phase. XRD patterns of all samples showed typical peaks of a-hematite. The a-hematite
crystal structure of starting material has not been affected by introduction of doping Pd and mean particle size of
crystallite was 30 nm. Mean particle size of particles evaluated by TEM was between 30 and 50 nm with presence of
agglomerations of different sizes. After final thermal treatment, the optical micrographs depicted superficial topog-
raphy of nanoparticles of Fee oxide dispersed over alumina by binding paste (formvar solved in dicloroethane) and
the sensors presented suitable porosity and texture for gas-solid contact. For experimental tests, standard propane
gas (AIRGAS, 101,2ppm) has been applied. As gas solvent, air compressed has been used in order to obtain all
the binary systems with concentrations ranging from 30 to 90 ppm. The operation temperatures of sensors were
between 150 and 250 °C. The sensibility of sensors was evaluated as Ggas/Go, where Ggas is the conductance in
the presence of mixed propane-air test gas and Gy is the conductance in the presence of pure air. The sensibilities
were higher in samples doped with Pd than their undoped counterparts. The sensors showed higher performances
with increasing concentrations of propane. Samples doped with 0,5% Pd presented higher sensibility at 250°C and
this behavior was attribuible to the presence of a-hematite morphology and higher thermal stability of sensor.

Keywords: Gas sensors, o — Fe2O3, Pd as doped material.

1. Introduccion

de deteccion de gases como metano, hidréogeno, amoniaco

Uno de los materiales semiconductores méas investiga-
dos en la actualidad para el disenio de sensores en fase gas
es el 6xido de hierro en su fase a-hematita, ya que este
material posee propiedades conductoras y magnéticas,
por las cuales ha recibido gran aplicacion cientifica y tec-
nolégica como catalizador, intercambiador iénico y como
material aditivo en baterfas iénicas de litio [1-3].

Adicionalmente, el 6xido de Fe es un material semi-
conductor tipo-n de bajo costo y presenta gran capacidad

[4], etanol [5] y sulfuro de hidrogeno [6-8]. Su aplicacién
como sensor de gas en estado sélido es reciente [9]. Las
condiciones de trabajo en las que opera el 6xido como por
ejemplo, las altas temperaturas de operacion y su baja
sensibilidad, han limitado su uso comercial como sensor.

Ultimamente, algunas investigaciones han mostrado
que el dopaje con algunos metales nobles como Au, Pt,
Pd mejora las propiedades sensoras del 6xido de F'e por
la influencia cooperativa del metal dopante con la a-
hematita por efectos quimicos y electrénicos (ello se refle-
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ja en una mejora de la sensibilidad obtenida y reduccion
de las temperaturas de operacién) [8]. En particular, el
dopaje con Pd ha sido favorable para la deteccion de
etanol, acetona y algunos gases como C'O, H,S, entre
otros [6, 10].

El estudio de un gran nimero de 6xidos semiconduc-
tores incluyendo al oxido de hierro, permitié establecer
que la repuesta eléctrica de éstos a la presencia de trazas
de gases reactivos en aire es un fenémeno comin que no
tiene caracter selectivo. En este sentido, nuevas ideas han
sido desarrolladas para lograr la necesaria selectividad de
los materiales ya existentes como por ejemplo:

i) Desarrollo de nuevas tecnologfas que permitan
obtener materiales altamente sensibles para la de-
teccién del gas

ii) Estudio del efecto de la variacién de la composicién
quimica superficial sobre el funcionamiento del sen-
sor.

La eleccién del propano como gas modelo en los en-
sayos con los sensores, se ha realizado considerando la
amplia difusion de este hidrocarburo en nuestro pais co-
mo fuente de energia en calentadores y cocinas de uso
doméstico. Ademas, en la industria quimica es uno de los
productos de partida en la sintesis del propano. El con-
trol de la concentracién de este gas en pequena y en es-
cala industrial es muy importante en nuestro medio des-
de el punto de vista ambiental y de seguridad industrial.
Hoy en dia existe un gran interés en usar dispositivos
para mejorar el medioambiente y controlar gases toxicos.
Este trabajo persigue modificar las propiedades quimi-
cas y electrénicas del 6xido de hierro mediante su dopaje
con Pd formando nanoparticulas de Pd/a — FeyO3 por
coprecipitacién, para su uso como sensor de propano.

En este trabajo se presenta la preparacion de sensores
basados en nanoparticulas de o — FesOs, en estado puro
y dopadas con Pd usando el método de coprecipitacion
y depositadas sobre un soporte de alimina mediante un
material ligante (formal de polivinilo, formvar). Ademas,
se presentan las caracterizaciones de los sensores medi-
ante las técnicas de: difraccién de rayos X (XRD) para
analizar la estructura cristalina, microscopia electrénica
de transmisién (TEM) para la obtencién de las imédgenes
de distribucién de tamano de particulas y microscopia de
luz blanca (ML) para visualizar la topograffa superficial
de los sensores depositados en alimina. Finalmente, se
dan a conocer algunos ensayos previos de los sensores,
realizados para estudiar la senal de respuesta del equipo,
utilizando para ello sensores basados en o — FeoO3 puros
y dopados con Pd (con cargas del 0,1 % al 1,5 %) usando
propano como gas modelo para la deteccién en el inter-
valo de concentraciones de 30 a 90 ppm y en el rango de
temperaturas de 150 °C a 250 °C.

2. Parte experimental

2.1. Materiales de partida

Los materiales de partida fueron los siguientes:

A .- Reactivos

1. Nitrato de hierro III, Fe(NO3)3.9H20 (MERCK,
PF=404,00 g/mol).

2. Cloruro de paladio (II),
(MERCK).

PdC12.xH20, 59% Pd

3. Carbonato de sodio, Na2CO3 anhydrous,
(RIEDEL-DE-HAEN, PF=105,99 g/mol).

4. Polietilenglicol 20000 (HOCH2CH20H)n - MER-
CK).

5. Formal de polivinilo (formvar- ALDRICH).

6. 1,2-dicloroetano 99,5%, PF=98,96

g/mol).

(MERCK,

B.- Soporte de los sensores

1. Soportes de alumina con electrodos de Au y re-
sistencia de Pt.

2.2. Preparacion de los sensores basados
en nanopariculas de 6xido de Fe

El precursor metéalico empleado para la preparacion
de las nanoparticulas de 6xido de hierro fue nitrato de
hierro III, Fe(NOs)s - 9H20.

A.- Preparacion de las nanoparticulas de 6xido de
hierro

El método usado para la preparacién de los sensores
fue el de coprecipitacion a partir de soluciones 0,1 M
Fe(NO3)s y 0,5M PdCly - 4H50 [7]. La solucién mix-
ta de las sales metdlicas (en proporcién establecida) fue
agregado gota a gota (0,5ml/min) a la solucién 0,3 M
de Nas;COj3 en agitacién constante a una temperatura de
80 °C, la cual contenia ademéas polientileglicol al 0,2 %
usado como surfactante [7]. En algunas muestras se ha
usado 0,3 % de surfactante para comprobar su influencia
en la formacion de las nanoparticulas. Posteriormente, se
agregd una cantidad adicional de solucién de carbona-
to de sodio a fin de mantener un pH = 9,72. La mezcla
obtenida continué en agitacién por una hora adicional y
seguidamente se la sometié a un envejecimiento por 12h
a temperatura ambiental. Luego, el precipitado se filtro,
se lavé con agua destilada y se secé a 80 °C por una
hora. Una vez obtenido el polvo, se calciné a la temper-
atura de 400°C por una hora con una velocidad de calen-
tamiento de 2°C por minuto. En estas condiciones se ob-
tuvieron las nanoparticulas con las caracteristicas estruc-
turales de cristalinidad adecuada en la fase a-hematita
[7]. Adicionalmente, el tratamiento térmico seguido per-
mitié estabilizar el material, evitando cambios en la re-
spuesta de los sensores a las condiciones de operacién, y
se logré obtener una buena reproducibilidad a temperat-
uras elevadas. Se han preparado diferentes muestras con
el propédsito de estudiar el efecto de diferentes variables
experimentales en la sensibilidad de los sensores frente a:
la presencia del surfactante y la carga dopante del Pd.
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B.- Preparacién y acondicionamiento de los so-
portes de alimina

Para los ensayos del material activo de los sen-
sores se emplearon soportes de alimina de dimensiones
9mma6mm, acoplado con electrodos de Au (para la
medicién de la conductancia) y una resistencia de Pt (us-
ado como calentador térmico) que fueron donados por el
laboratorio de Microscopia Electronica de la Facultad de
Ciencias de la Universidad Nacional de Ingenieria. Las di-
mensiones de los soportes se han ajustado para ser usados
con el equipo experimental especialmente disenado para
el estudio de sensores. El soporte, hecho de alimina, es
inerte quimicamente al 6xido de hierro, ademas de tener
propiedades refractarias, por lo que resulta ideal para los
ensayos a las temperaturas de anélisis que fueron menores
a 400 °C. Los soportes, antes de su uso se limpiaron con
agua destilada, luego en bano de acetona y finalmente se
secaron al ambiente.

La aplicacion del polvo sobre los soportes de aliimi-
na se realizé mediante impregnacién con ayuda del lig-
ante basado en polivinilo formal (formvar). Se efectuaron
varias pruebas para encontrar las condiciones de impreg-
nacién éptimas (ligadura estable de las nanoparticulas
sobre el sustrato en las condiciones térmicas de operacion
de los sensores). Se preparé una solucién conteniendo
un 25% en peso del polvo de ligante molido en 1,2-
dicloroetano y se agité durante unas horas mediante un
agitador magnético, hasta obtener una solucién viscosa.
Luego, se introdujo las nanoparticulas de 6xido de Fe
hasta obtener una pasta viscosa homogenizada mediante
una dispersién constante en una bomba de ultrasonido.

La pasta marrén obtenida fue depositada sobre los
electrodos de oro en el soporte de alimina. Una vez apli-
cada la pasta, se dejé secar al ambiente y luego se trato a
una temperatura de 300 °C durante 8h. La temperatura
y tiempo de tratamiento fueron determinados por estudio
previos [11].

En la tabla 1 se enlista el total de sensores basados
en nanoparticulas de 6xido de Fe sin dopar y dopados,
que se han preparado en este trabajo.

Tabla 1. Lista de sensores basados en nanoparticulas
de oxido de Fe preparados en este trabajo.

Carga  Tratamiento
N° *Muestra metalica térmico
(%Pd)
1 FesO3 (ss)-nc - no cal.
2 Fes03 (ss)-¢ - calcinada
3 Fey03 (cs)-nc - no cal.
4 Fey03 (cs)-c - calcinada
5 Fey03 (cs)-0,25 % Pd 0,25 calcinada
6  FesOs (cs)-0,5%Pd-nc 0,5 no cal.
7 Fes03 (cs)-0,5%Pd 0,5 calcinada
8 FesO3 (cs)-0,5 % Pd* 0,5 calcinada
9 Fey03 (cs)-1%Pd 1,0 calcinada
10 Feq0s3 (cs)-1,5%Pd 1,5 calcinada

ss: sin surfactante, cs: con surfactante,
c¢: calcinado, nc: no calcinado

3. Resultados y discusion

3.1. Analisis por difraccion de rayos X
(XRD)

Para la identificacion cristalografica de las muestras
se utilizé la técnica de difraccién de rayos X (XRD).
El equipo utilizado fue un difractometro RIGAKU Mod-
elo Miniflex, con tubo de cobre y filtro de niquel, con
30 kV y 15 mA. El equipo estd provisto de un &no-
do rotatorio. Se usé un monocromador de grafito con
el objeto de seleccionar la radiacion CuK, del dnodo
de cobre ( =1,5418 A) y se ha trabajado con angulos
de barrido entre 5 y 100°, a una velocidad de 0,04 °/s.
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Figura 1. Efecto del surfactante y de la temperatura de
calcinacion en los difractogramas de las muestras basadas
en nanoparticulas de drido de Fe.

En la figura 1 se presentan los difractogramas carac-
teristicos de las muestras obtenidas para estudiar el efec-
to del surfactante (polietlenglicol) y de la temperatura
de calcinacién aplicada. Los patrones de difraccién de los
sensores FeaO3 (cs)-ncy FeaOs (cs)-¢c muestran mayori-
tariamente los picos caracteristicos del F'esO3 en la forma
de -hematita (JCPDS - Internacional Centre for Diffrac-
tion Data N° 33-0664). Se definen especialmente los picos
mayoritarios de la fase -hematita para angulos 2 igual a
33,18° y 35,64° con una intensidad relativa de 100 y 70,
respectivamente. La muestra FesOs (ss)-nc de la figura
1, no calcinada y sin surfactante no ha presentado los
picos caracteristicos del 6xido de Fe y presenta una es-
tructura amorfa, indicando el rol del tratamiento térmico
en la formacion de la fase a-hematita. La muestra calci-
nada y con surfactante ha mostrado mayor cristalinidad
en comparacion con la muestra preparada en las mismas
condiciones pero no calcinada confirmando la importan-
cia de la etapa de calcinacién para formacion de las fases
cristalinas.

El tamano medio de los granos cristalinos fue calcu-
lado a partir del anélisis de los picos de difraccion méas
intensos mediante la ecuacién de Debye-Scherrer:

kA
~ [cosb

(1)
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donde d es el tamano medio de grano cristalino (A), X es
la longitud de onda de la radiacién incidente CukK, igual
a 1,5418 A, k es una constante que toma el valor de 0,9
(previamente calibrada en el equipo a partir de muestras
patrén de tamano de grano conocido), 3 es la anchura del
pico a la mitad de su intensidad méxima (en radianes) y
0 es el angulo de difraccion para dicha intensidad.

En general, los 6xidos preparados han presentado un
tamano medio de grano de 30 nm, que coincide con el
obtenido en algunos trabajos [12-13]. El tamafio medio
del grano no fue afectado por la presencia del surfactante,
sin embargo los picos de difraccién correspondientes a las
muestras sin surfactante han sido mas definidos, como fue
comprobado en trabajo previo [11].

La presencia del surfactante ha sido importante para
la formacion de las nanoparticulas en fase a-hematita
que fue mejor definida luego de la etapa de calcinacién
como se observa en la figura 2, al comparar las muestras
Fey03 (cs)-nc y FeaO3 (cs)-c. La incorporacién del sur-
factante en la muestra aun sin calcinar, FesOs (ss)-nc,
fue suficiente para definir los picos de difraccion de la fase
a-hematita. En la misma figura, la presencia del dopante
Pd en los sensores, no afecté la estructura matriz del so-
porte de 6xido de F'e de partida como se aprecia en los
difractogramas de las muestras Fe;O3 (cs)-0,5 %Pd nc y
su homéloga calcinada. El efecto de la temperatura de
calcinacién se confirmé también en las muestras dopadas
al comparar los difractogramas de FesOs(cs)-0,5% Pd-
¢y Fes03(cs).0,56% Pd-nc, la primera con los picos de
difraccién maés intensos y definidos.

;
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Figura 2. Efecto del material dopante en la estructura
matriz de la fase a-hematita del éxido de Fe de partida.

3.2. Analisis por microscopia electrénica
de transmisién (TEM)

El microscopio electrénico de transmisién emite un
haz de electrones dirigido hacia el objeto que se desea
analizar. Una parte de los electrones se retrodispersan
o son absorbidos por la muestra y otros lo atraviesan
formando una imagen aumentada de la muestra, dicha
imagen se registra mediante una placa fotografica. Se
utilizé un microscopio electrénico de transmisién (TEM)

modelo Philips EM 300G de 80 keV', ubicado en el labora-
torio de Microscopia Electrénica de la Facultad de Cien-
cias de la Universidad Nacional de Ingenieria, el cual tiene
un limite de resolucién de aproximadamente 2 nm y es
ideal para detectar nanoparticulas en el rango 5 — 50 nm,
como las que se obtuvieron en este proyecto. El protocolo
experimental de preparacion fue el siguiente: La muestra
en suspension fue dispersada mediante ultrasonido, pos-
teriormente con una pipeta Pasteur se colocé una gota
de esta suspensién sobre una rejilla con membrana de so-
porte de parlodion y se mantuvo alli hasta que el solvente
se evapor6 completamente.

En la figura 3, se puede observar en la micrografia
TEM correspondiente a la muestra o — FeyOs(cs)-c,
particulas esféricas de tamano uniforme entre 30 y 50 nm
con presencia de aglomeraciones de diversos tamanos (ver
en la misma figura detalle de amplificacién de imagen).
Una micrografia TEM similar se obtuvo con las muestras
soportadas. Las dimensiones de las nanoparticulas fueron
en general similares a los valores obtenidos con las mues-
tras de éxido de Fe dopadas con Ag presentadas en un
trabajo previo [14].

Figura 3. Micrografia TEM de la muestra o —
Fes03(cs)-c.

Mediante microscopia de luz blanca se obtuvo un es-
pesor de medio recubrimiento aproximado de 35um, muy
por debajo del correspondiente al soporte de alimina de
600 pm. En general, un espesor medio de recubrimiento
de 100 pum es el valor obtenido en algunos trabajos con
6xido de Fe [7, 11].

Los ensayos para evaluar el comportamiento de los
sensores fueron seguidos, monitoreando el voltaje pro-
ducido en el circuito, a lo largo del tiempo en cada ex-
perimento, a distintas concentraciones de gases y tem-
peraturas. Los pardmetros que se mantuvieron constante
fueron: la humedad (< 4ppm) y el caudal total de al-
imentacién (1000 cc/min). El sistema de alimentacién
consta de un regulador de presién de serie AFR80, el
cual estd conectado a un balén de aire comprimido
(AGA) y un mandémetro (RLQD, marca Keiling Pneu-
matic, modelo AR2000-02, el cual estd conectado a un
balén de propano esténdar (ATRGAS, 101, 2ppm). Estos
reguladores de presion trabajan en un rango de 0 a 10
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bar. Para medir el caudal de estos gases se ha utilizado
dos medidores de fluyjo Dwyer serie RMA 13-SSV. En el
interior de la camara de acero, donde se encuentran los
sensores, se ha conectado un ducto de entrada a través
del cual se ha inyectado la mezcla (aire -gas) y un ducto
de salida al exterior de los gases de purga. Para sum-
inistrar el potencial necesario para la calefaccion de los
sensores se ha utilizado una fuente de alimentacion cuya
temperatura se ha controlado mediante un termopar tipo
K. La calibracién de la fuente de energia se muestra en
la figura 4 con la ecuacién de regresién lineal correspon-
diente. El registro de datos se obtuvo mediante una tar-
jeta de adquisicién de datos en linea con la PC, que tra-
baja con un programa gas sensor (Lenguaje Lab View).

600

500

IN
o
]

Y = 45,849342x - 1,653261
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Figura 4. Curva de calibracion de la fuente de energia
utilizada para calentar los sensores.

Todas las medidas fueron realizadas en corriente con-
tinua. La sensibilidad del sensor se determiné mediante
la siguiente expresién: Ggqs/Go, donde Ggqs, €s la con-
ductancia del gas propano mezclado con aire y Gg, es la
conductancia del aire. El equipo experimental para los
ensayos de sensores recoge valores de voltaje, los cuales
son transformados a valores de conductividad mediante
la siguiente férmula:

Vo

¢ = R(V_Vz)

donde: V, es el voltaje que se mide en el equipo, V es el
voltaje de referencia (5 voltios), R igual a 20 Mohm =
20 - 10% ohm.

Ensayos experimentales realizados con los sen-
sores basados en nanoparticulas de 6xido de Fe
dopados con Pd.

Se han realizado experimentos en el equipo de en-
sayo de sensores en fase gas con el objeto de estudiar
la sensibilidad del sensor frente a las siguientes variables
experimentales:

= Cambios de temperatura (intervalo de 150 a 250

°C).

» Cambios de concentracién de propano (intervalo de
30 a 90ppm)

= Cambios en el porcentaje de dopaje de Pd (rango
entre 0,25 a 1,5 %).

En general, los sensores dopados con Pd han mostra-
do mayor sensibilidad que la muestra de éxido de Fe
(sin dopar) indicando el efecto cooperativo del Pd para
la promocién de la sensibilidad de deteccién de propano
(figura 5). La mayor sensibilidad se obtuvo con el sen-
sor FeyO3 (cs)-0,56%Pd a la temperatura de 250 °C
(figura 5). Algunos autores sugieren que el mecanismo
de sensibilizacién del Pd es de tipo electrénico con-
siderando que la reaccién en fase gas se realiza sobre
la superficie del dopante [14-15]. El material dopante
puede acelerar la adsorcién de las moléculas en la su-
perficie y favorecer el intercambio electrénico entre el
sensor y las moléculas de los gases reactantes (propano
y oxigeno) favoreciendo la conductividad superficial.
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Figura 5. Comparacion de la sensibilidad de los sensores
basados en oxido de Fe puro y las muestras dopadas con
0,5% vy 1,6% de Pd a 90 ppm y 250 °C.
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Figura 6. Variacion de la sensibilidad con la concen-
tracion de propano empleando el sensor FesOs (cs)-
0,5 %Pd a 250 °C.

El efecto promotor del Pd se hace mayor a deter-
minadas concentraciones de material dopante en la su-
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perficie del sensor, como ocurre en este trabajo con la
muestra 0,5% de Pd. Un comportamiento andlogo al
de la figura 5 se observé con los sensores a 200 °C (no
mostrado).

En la figura 6 se muestra la variacién de la sensi-
bilidad del sensor FeaO3 (cs)-0,5%Pd con respecto a la
concentracion de propano a la temperatura de 250 °C. En
todos los casos, la sensibilidad fue mayor al incrementarse
la concentracién de gas propano. El incremento de la sen-
sibilidad con el aumento de la concentracién no es lineal
considerando el mecanimo complejo de promocién del Pd
en la reaccion de oxidacion superficial del propano.

La muestra FesOs (cs)-0,5 %Pd presenté la mayor
sensibilidad a la temperatura de operacién de 250 °C y a
una concentracién de 90ppm de propano, lo que se puede
atribuir a la presencia de una buena formacién cristalina
de la fase a-hematita (figura 1) y a la estabilidad térmi-
ca del sensor observado en estas condiciones (figura 7).
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Figura 7. FEstabilidad térmica del sensor FesOs (cs)-
0,5 %Pd a 250 °C y 90 ppm.

4. Conclusiones

Se han preparado sensores basados en nanoparticulas
de éxido de F'e puro y dopados con Pd por el método de
coprecipitacién usando carbonato de sodio como agente
precipitante y polietilenglicol como agente antiaglomer-
ante.

El andlisis XRD de las muestras sintetizadas
mostraron la presencia mayoritaria de la fase hematita
en todos los materiales, presentando mayor cristalinidad
las muestras calcinadas respecto a sus homologas secadas
a 100 °C. El tamano medio del grano no ha sido afecta-
do por la presencia del surfactante. El andlisis TEM ha
mostrado la presencia de particulas de 30 a 50 nm con la
presencia de aglomeraciones de diversos tamanos.

Se ha obtenido un espesor de recubrimiento aproxi-
mado de 35um de acuerdo a los andlisis por microscopia
de luz blanca. Se comprobé ademéds que luego de la evap-
oracién de la resina (formvar) se ha formado una superfi-
cie suficientemente porosa para la deteccion favorable del
propano.

Las muestras dopadas con Pd resultaron ser més
sensibles respecto al 6xido de F'e para la deteccion del
propano (de 30 a 90 ppm) en el rango de temperaturas
de 150 a 250°C. La sensibilidad de los sensores se in-
crementd con una mayor concentracién de propano. Los
sensores con 0,5 % Pd a 250 oC presentaron las mayores
sensibilidades, que fue relacionado con la formacién es-
tructural de la fase a-hematita y con la estabilidad térmi-
ca del sensor.
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