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RESUMO

O objetivo deste trabalho foi a obtencao de ferritas de bério tipo W com
estequiometria BaCo,«NixFe1027 utilizando-se o método ceramico tradicional que &
muito difundindo nas industrias de processamento ceramico por ser um método
econdbmico e de relativa facilidade na obtencdo de pds ceramicos. Investigou-se o
efeito da substituicdo dos elementos cobalto (Co) e niquel (Ni) na microestrutura da
hexaferrita tipo W com férmula estequiométrica BaCo,.«xNixFe160,7, sendo que x =
0,0; 0,6; 1,0 e 2. Observou-se nos difratogramas que a fase que predominou foi a da
hexaferrita de bario tipo W, sendo a fase tipo M uma fase secundaria presente nas
amostras. A densidade das pastilhas a verde ficou dentro da margem de erro de 53
a 57% em relacdo a densidade tedrica. Ja as densidades relativas modificaram com
a temperatura de sinterizagdo, ou seja, maior temperatura promoveu uma maior
densificacdo do material. Observou-se nas micrografias obtidas dos pos que a
variagao no percentual dos elementos dopantes influenciou na forma e tamanho das
particulas, consequentemente na distribuicdo do tamanho das particulas e no grau
de aglomeragdo. Pb6de-se observar ainda que as particulas do pé de composicao
BaCoNiFe160,7 (denominada BaCoNi) apresentaram maior aglomerag¢do conduzindo
a maior porosidade.
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INTRODUGCAO

E crescente o estudo das ceramicas magnéticas devido o seu vasto campo de
aplicacéo e a relativa facilidade de processamento dos mesmos, além do seu baixo
custo e suas propriedades estruturais que fazem desses materiais excelentes
magnetos, que podem ser utilizados nas mais variadas aplica¢cdes, tais como, imas

de geladeiras, meios de gravacdo magnética (fitas cassetes, cartbes magnéticos),



dispositivos eletromagnéticos (motores elétricos), dispositivos acusticos (alto-
falantes) .

As ferritas hexagonais séo ferritas duras de alta coercividade, com estrutura
do tipo espinélio. Os ions oxigénios se encontram em arranjo hexagonal compacto,
com féormula AB1,039, Onde A é um ion divalente (Ba, Sr, Pb) e B é trivalente (Al, Ga,
Fe). A estrutura da hexaferrita de bario, BaFe;20;9, consiste de secdes de rede
cubica espinélio (S) separadas por uma secao hexagonal com empacotamento
compacto contendo ions bario. Cada se¢édo S consiste de duas camadas de quatro
ions de oxigénio, paralelas ao plano hexagonal com um dos quatro ions oxigénio no
centro da camada @

No processamento de materiais ceramicos, em particular ferritas, usa-se
muito o moinho de bolas para moer os materiais de partida através da transferéncia
de energia pelas bolas (esferas de ac¢o), que ocorre por choques mecanicos. Isto
acontece no interior de um recipiente que pode estar vibrando ou girando com uma
velocidade relativamente elevada. Os materiais ceramicos, como as ferritas, alteram
de maneira consideravel a sua morfologia e a microestrutura durante a moagem,
visto que suas particulas sofrem reducdo no tamanho o que implica um aumento da
area especifica ¢,

Com o objetivo de modificar algumas propriedades, varias pesquisas sao
realizadas com o uso de dopantes nas ferritas. Essas impurezas produzem
mudancas nas propriedades elétricas e magnéticas e o0 conhecimento dessas
mudancas nos d& informacdes dos valores destas propriedades e do limite de
aplicacdo que deve ser usado, assim como o tipo de impureza, o que podera

conduzir a obtencao de ferritas de alta qualidade ©.

MATERIAIS E METODOS

Os reagentes utilizados na preparacado dos pos ceramicos foram: carbonato
de bario (BaCOs3), 0xido de cobalto (Co304), 6xido de niquel (Ni,O3) e oxido de ferro
(Fe203). Os pos, na proporcdo estequiométrica desejada, foram colocados em um
frasco de polietileno juntamente com esferas de zircébnia e moidos durante 4 horas.
Em seguida a mistura dos pés foi calcinada em forno tubular a 1000 °C por 6 horas
com objetivo de eliminacdo dos organicos e em entdo moidos por 2 horas,

desagregados em almofariz e passados em peneira de 200 mesh. Os pés de BaCo,.



«NixFe160,7 foram preparados em diferentes porcentagens molares com x igual a
0,0; 0,8; 1,0 e 2. A sinterizagdo dos compactos foi realizada colocando-se as
amostras em barquinha de alumina, levada a um forno tubular com rampa de
aguecimento de 10 °C/min e rampa de descida de 20 °C/min. Dois patamares foram
utilizados para amostras de mesma composicéo, ou seja, 1200°C e 1300°C por um
periodo de 4 horas. Para a identificacdo das fases presentes nos pos calcinados de
hexaferritas, foi utilizado difratdbmetro SIEMENS D500 pelo método do pd, no
intervalo de 20 de 20 a 80 graus, utilizando radiacdo de Cu Ka. A microestrutura das

amostras foi observada através de um Microscopio FEG-VP Zein Supra 35.

RESULTADOS E DISCUSSOES

Para a determinacado das fases cristalinas os pos calcinados a 1000°C por 6
horas foram submetidos a analise de DRX. A figura 1 mostra os difratogramas de

cada uma das amostras.
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Figura 1 - Difratogramas das amostras calcinadas a 1000°C/6h:a) BaCo,, b)

BaCO]_,4Nio,6 C) BaCoNi, d) BaNiz.

As fases predominantes sédo da hexaferrita de bario tipo W, tendo a fase tipo
M como uma fase secundéria, exceto para a amostra de composi¢cdo BaCo,, que
nao apresentou nenhuma fase secundaria. Vemos pelos difratogramas que a fase
principal (BaW) esta presente quase que 100%, sendo que a fase secundaria BaM,
€ uma fase que esta presente nos difratogramas como sendo uma fase que da
origem a ferrita tipo W. Assim, sendo pode-se concluir que os pds podem ser
considerados livres de impurezas, ou seja, 0s p0s ndo apresentam impurezas de
outra natureza que ndo aos materiais de partida. Isto indica que o tempo de
moagem, tempo e temperatura de calcinagdo foram utilizados de forma adequada

A figura 2 apresenta a relacdo da concentracdo de niquel com a densidade e

porosidade.
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Figura 2. Grafico mostrando a relacdo entre a porosidade e densidade com a
concentracéo de Ni.

Podemos observar na figura 2, que com o aumento da concentragdo de
niquel, ha uma tendéncia de aumento da porosidade e em consequéncia uma
diminuicdo da densidade dos compactos. A densidade das pastilhas a verde esta
dentro da margem de erro (53 a 57%) em relagdo a densidade tedrica (5,23 g/cm3).
J& as densidades relativas modificaram com a temperatura de sinterizacdo, ou seja,
maior temperatura promoveu uma maior densificacdo do material.

Os pos calcinados a 1000°C/6h foi analisado no FEG no LIEC-UFSCAR. As
micrografias dos pds contendo cobalto, niquel e cobalto e niquel estdo mostradas
nas figura 3.
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Figura 3 — Micrografias das amostras obtidas com aumento de 100000X: a)BaCo,

b)BaCo1 4Nip 6, c)BaCoNi e d)BaNis.

Observa-se nas micrografias obtidas dos pds que a variacdo no percentual
dos elementos dopantes influenciou na forma e tamanho das particulas,
consequentemente na distribuicdo do tamanho das particulas e no grau de
aglomeracdo. Pode-se observar ainda que as particulas do p6 de composicao
BaCoNiFe;60,7 (denominada BaCoNi) apresentaram maior aglomerag¢ao conduzindo
a maior porosidade. Como observado nos dados de densidade a verde esta amostra
apresenta menor densidade a verde média. Observa-se ainda que a amostra com
composicdo BaCoj 4NigsFe1s0,7 € a de composicdo BaCoyFe15027 (denominada

BaCo;4Nips € BaCo,, respectivamente) apresentaram um crescimento mais



acentuado das particulas o que contribuiu para aumentar a densificacdo, o que é
comprovado pelos resultados de densidade que mostram que estas amostras

apresentam uma maior densidade a verde média.

CONCLUSOES

A substituicdo de Co e Ni dentro da estrutura da hexaferrita de bario permitiu
mudancas nas caracteristicas microestruturais. A obtencédo da fase hexaferrita tipo
W foi antecedida pela obtencdo da fase tipo M que apareceu como uma fase
secundaria durante o processamento da hexaferrita de bario. P6de-se observar que
com o aumento da concentracdo de niquel, houve uma tendéncia de aumento da
porosidade e em conseqiiéncia uma diminuicdo da densidade dos compactos, as
densidades relativas modificaram com a temperatura de sinterizacao, ou seja, maior
temperatura promoveu uma maior densificacdo do material.

Observou-se nas micrografias obtidas dos pds que a variacdo no percentual
dos elementos dopantes influenciou na forma e tamanho das particulas,
consequentemente na distribuicdo do tamanho das particulas e no grau de
aglomeracdo. Pbde-se observar ainda que as particulas do p6 de composicao
BaCoNiFe160,7 apresentaram maior aglomeracéo conduzindo a maior porosidade, a
amostra com composicdo BaCoi 4NigsFe1s0,7 € a de composicdo BaCozFe 6027
apresentaram um crescimento mais acentuado das particulas o que contribuiu para

aumentar a densificagao.
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SYNTHESIS AND MICROSTRUCTURAL CHARACTERIZATION TYPE W (BaCo..
xNixFe16027) HEXAFERRITE

ABSTRACT

The objective was to obtain W type barium ferrites with composition BaCo,-
«NixFe16027 using the traditional ceramic method which is very common in industries
of ceramic processing as a method of economic and relative ease of obtaining
ceramic powders. Aiming to change some properties, many researches are
conducted with the use of doping in ferrites. These impurities produce changes in
electrical and magnetic properties and knowledge of these changes gives us
information of the values of these properties and the limit of application to be used
and the type of impurity, which could lead to obtaining high quality ferrites. Additives
materials can affect the electrical properties, magnetic and microstructure of ferrites
by different mechanisms. Thus, we aimed to investigate the effect of substitution of
the elements cobalt (Co) and nickel (Ni) in the microstructure of the W type
hexaferrite with stoichiometric formula BaCo,.xNixFe16027, with x = 0.0, 0.6, 1.0 and 2.

Key-words: type W hexaferrite, characterization, additives.



