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RESUMO 

 
 

As ferritas do tipo espinélio são materiais ferrimagnéticos que vem sendo 

estudados e utilizados nos mais diversos campos tecnológicos, devido as suas 

atrativas propriedades magnéticas. Neste trabalho pretende-se investigar as 

características estruturais de ferritas MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,35Fe2O4 sintetizadas por 

reação de combustão em escala de 10g de produção e sinterizadas em forno 

convencional a 1200°C por 2 horas de exposição. As amostras foram 

caracterizadas por difração de raios X, cristalinidade, tamanho de cristalito e 

fluorescência de raios X. Diante dos resultados observou-se que a síntese por 

reação de combustão foi eficiente para a produção das ferritas monofásicas, a 

sinterização em forno convencional provocou a formação da segunda fase da 

hematita e com relação à análise de fluorescência de raios X observou-se que os 

valores experimentais de composição foram coerentes aos valores teóricos 

calculados para ambas as amostras.  

  

Palavras-Chave: ferrita Mn-Zn, reação de combustão, propriedades estruturais. 

 
INTRODUÇÃO 
 

As ferritas de manganês são materiais ferrimagnéticos que apresentam 

características eletromagnéticas muito atrativas para a pesquisa científica, como 
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por exemplo, uma elevada permeabilidade inicial, alta magnetização de saturação, 

baixa resistividade, entre outras. Em decorrência dessas características, as ferritas 

são amplamente utilizadas em muitas aplicações eletrônicas, como 

transformadoras de banda larga, cabeças de gravação, fabricação de bobinas de 

frequência de rádio, absorvedores de radiação eletromagnética e outros (1). Além 

destas aplicações, as ferritas MnZn nanométricas também são encontrados 

potencialmente útil na tecnologia ferrofluido (2), marcadores biológicos (3), na 

ressonância magnética (4). Muitas investigações sobre as características das ferrita 

Mn-Zn, tais como a sua estrutura, propriedades magnéticas, a condutividade 

elétrica, comportamento dielétrico, foram citados em literatura (5-7).   

 Entre os vários métodos de obtenção das ferritas, a síntese por reação de 

combustão tem se destacado, por se tratar de um método fácil, seguro e rápido 

para produzir pós cerâmicos, além de requerer menos energia e tempo de 

processamento quando comparado com processos cerâmicos convencionais. A 

alta temperatura da combustão pode evaporar as impurezas, tornando o produto 

com pureza mais elevada. Além disso, este processo pode ser usado para 

produzir pós cerâmicos com estruturas nanométricas, homogênea, e 

principalmente em grande escala de produção (8).  

Dentre as etapas de processamento, a sinterização é uma que merece 

destaque, por ser responsável pela complexidade de mecanismos envolvidos 

durante o processo de densificação dos materiais cerâmicos. Trata-se de um 

processo no quais partículas em contato agregam-se quando aquecidas a uma 

temperatura adequada. O processo é termicamente ativado, envolve transporte de 

matéria, podendo ocorrer tanto no estado sólido, via fase líquida ou fase vapor. E 

este é influenciado por vários parâmetros como: temperatura e tempo de 

sinterização; tamanho e distribuição de tamanho de partículas e poros na amostra; 

homogeneidade da mistura; composição do material, incluindo aditivos; atmosfera 

de sinterização e pressão de compactação, dentre outros (9). 

Com base neste contexto, esse trabalho propõe investigar as características 

estruturais de MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,5Fe2O4 sintetizadas por reação de combustão 
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em escala de 10g de produção e sinterizadas em forno convencional a 1200°C por 

2 horas de exposição. 

 

MATERIAIS E MÉTODOS 
 

As ferritas MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,35Fe2O4 foram obtidas por reação de 

combustão, através de uma solução redox com estequiometria pré estabelecida. 

Foram utilizados como reagentes oxidantes: nitratos de zinco (Zn (NO3)2.6H2O), 

nitrato de manganês (Mn (NO3)2. 4H2O) e nitrato de ferro (Fe (NO3)3. 9H2O) e 

como agente redutor utilizou-se a glicina (C2H5NO2). A mistura dos reagentes foi 

submetida ao aquecimento direto em um reator cônico (10) e recipiente de aço 

inoxidável com capacidade de produção de 10g/bateladas. Após obtenção das 

ferritas ambas foram sinterizadas em forno convencional a 1200ºC por 2 horas de 

exposição. A temperatura da reação de combustão foi aferida por um pirômetro 

infravermelho (Raytek, modelo RAYR3I) que armazena em seu visor a 

temperatura máxima da reação, com um tempo programado para leitura de 5 em 5 

segundos entre cada medida.  

As amostras foram caracterizadas por difração de raios X (DRX) em um 

difratômetro SHIMADZU (modelo XRD 6000) utilizando fonte de radiação 

monocromática (Cu-Kα de λ = 1,5418). A determinação das fases presentes e o 

tamanho de cristalito das amostras foram determinados utilizando um difratômetro 

de raios-X SHIMADZU (modelo XRD 6000, radiação Cu K). A cristalinidade foi 

obtida por meio do programa (Pmgr) da Shimadzu cristalinity utilizando o 

coeficiente de correção de Lorentz. Para a identificação dos componentes 

presentes nas amostras dentro de uma região e sua análise semiquantitativa dos 

óxidos nas amostras foi determinado por espectroscopia de fluorescência de raios 

X por energia dispersiva, no equipamento modelo EDX-720, da marca 

SHIMADZU.  

 

 

 

 

58º Congresso Brasileiro de Cerâmica
18 a 21 de maio de 2014, Bento Gonçalves, RS, Brasil

2116



RESULTADOS E DISCUSSÕES 

 
A Figura 1  ilustra o perfil de temperatura da reação de combustão em função 

do tempo de reação para a obtenção das ferritas MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,35Fe2O4. 

Verifica-se pela Figura 1a que a temperatura da reação para o sistema MnFe2O4 

se mantem praticamente constante em torno de 301oC, no intervalo de 22 a 582 s 

de reação. Em seguida ocorre uma elevação brusca atingido a temperatura 

máxima de 705 oC em 590 s de reação,em seguida observa-se uma redução 

atingindo a temperatura de 314oC em 614 s, momento em que a chama cessou.  

Mediante o perfil de temperatura para reação do sistema Mn0,65Zn0,35Fe2O4 

(Fig. 1b) verificou-se que a temperatura da reação teve uma pequena oscilação no 

intervalo de 50 a 200 s de reação e  depois de 200 s manteve quase que 

constante com uma temperatura média em torno de 350oC, seguida por uma 

elevação brusca na temperatura atingindo o valor máximo de 768oC nos 600 s de 

reação. A partir de então, observa-se uma queda brusca da temperatura atingido o 

valor mínimo de 200 oC em 650 s de reação, momento em que a chama cessou.  

Comparando o perfil de temperatura de ambos os sistemas verifica-se que 

são semelhantes e que a presença de 0,35 mol de Zn no sistema MnFe2O4  

causou apenas uma elevação de 63oC na temperatura máxima de combustão. O 

aumento na temperatura e a redução no tempo de combustão observada com o 

aumento da concentração de Zn2+ na mistura redutora podem ser atribuídos ao 

menor calor de formação do nitrato de zinco (Hf
o = -551,30 kcal/mol) comparado 

ao calor de formação do nitrato de manganês (Hf
o = -528,60 kcal/mol). Além 

disso, a temperatura e o tempo de combustão da reação são determinados 

primariamente pela transição de fase, que é uma característica intrínseca de cada 

sistema e varia de material para material (11). 
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Figura 1 - Tempo e temperatura da reação de combustão: (a) MnFe2O4 e (b) 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4. 

 

A Figura 2 ilustra os difratogramas de raios X da ferrita MnFe2O4 e 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 obtidas por reação de combustão e sinterizadas em forno 

convencional, respectivamente. Pode-se observar a partir da Figura 2a, a 

formação da fase cúbica do espinélio inverso da ferrita de MnFe2O4 identificada 

mediante a  ficha cristalográfica JCPDF 88-1965 e a partir da Figura 2b, a fase 

cúbica do espinélio aleatório de Mn0,65Zn0,35Fe2O4 identificada mediante a ficha 

padrão cristalográfica JCPDF 89-7554. Ambas as amostras apresentaram todos 

os picos com alta intensidade e elevada largura basal para todas as reflexões, 

demonstrando a possível cristalinidade das amostras e suas características 

nanoestruturais. Vale ressaltar que foi possível a obtenção de fases monofásicas, 

sem a presença de fases secundárias, como por exemplo, da hematita (Fe2O3) 

reportada comumente na literatura (5, 7, 12), o que mostra a eficiência da reação de 

combustão no processamento de materiais monofásicos com produção de 10g de 

produto por bateladas. 

Em relação à Figura 2c e 2d, pode-se observar que tanto a ferrita de 

MnFe2O4  quanto a  Mn0,65Zn0,35Fe2O4 após sinterização em forno convencional 

apresentaram a formação da fase secundária da hematita (Fe2O3) mediante a  

ficha cristalográfica JCPDF 33-0664. Segundo Gimenes et. al (2012), quando 

avaliaram as características estruturais e magnéticas de ferritas MnZn obtidas pelo 

método de citrato percussor, a formação de hematita está relacionada com a forte 
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preferência do Mn2 + ocuparem os sítios  tetraédricos, enquanto Mn3 + tem forte 

preferência por sítios octaédrico (B). A nucleação de MnFe2O4 , cerca de 20 % de 

Mn, está localizado no sítio B, para compensação de carga uma quantidade 

equivalente de íons de ferro Fe3+ nos sítios tetraédricos ou octaédricos, migram 

para fora da rede espinélio, e segregam formando segunda fase hematita (Fe2O3) , 

devido à baixa capacidade do ar atmosférico resgatar os íons de oxigênio 

intersticiais. Esse comportamento também pode ser observado com o aumento da 

temperatura proveniente tanto dos processos de síntese quanto de sinterização, 

como é reportado na literatura (13, 14). 
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Figura 2 - Difratograma de raios X: (a) ferrita MnFe2O4 ,(b) ferrita 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4, (c) ferrita MnFe2O4 sinterizada e (d) ferrita Mn0,65Zn0,35Fe2O4 

sinterizada.  

A Tabela 1 ilustra os resultados da cristalinidade e do tamanho médio de 

cristalito para a reflexão de primeira ordem (intensidade 100) correspondendo à 

(a) (b) 

(c) (d) 
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família de planos {113} do espinélio. Em relação aos valores de cristalinidade, 

pode-se observar que o processo de sinterização proporcionou um aumento de 

16,5% e 6,1% no valor da cristalinidade para a ferrita MnFe2O4 e 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4, respectivamente. A avaliação da cristalinidade em relação ao 

processo de sinterização também foi observada por Wang et al. (2011), onde 

observaram que o aumento gradativo da temperatura de sinterização culminou no 

aumento da cristalinidade do material, revelando com isso que a temperatura de 

sinterização desempenha um papel determinante na cristalinidade do material. 

Tabela 1- Cristalinidade, tamanho médio de cristalito para família de planos {113}, 

calculada a partir dos difratogramas de raios X. 

Amostras Cristalinidade (%) Cristalinidade 
Relativa (%) 

Tamanho de Cristalito 
(nm) 

MnFe2O4 76 83 39 

MnFe2O4 

(sinterizada) 
91 100 52 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 76 94 46 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 

(sinterizada) 
82 100 48 

 

Em relação aos valores médios de tamanho de cristalito, verifica-se que o 

processo de sinterização proporcionou um aumento de 26% e 4% no valor de 

tamanho de cristalito para a ferrita MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,35Fe2O4, respectivamente.  

A Tabela 2 expressa os valores teóricos em porcentagem, referentes aos 

óxidos individuais que constituem a composição estequiométrica em mol, bem 

como os valores experimentais da análise semi-quantitativa dos óxidos presentes 

nas composições da ferrita MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,35Fe2O4 obtidas por reação de 

combustão e sinterizadas em forno convencional, respectivamente, determinados 

por EDX.  
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Tabela 2- Valores teóricos e experimentais da composição química das amostras 

de ferritas MnFe2O4 e Mn0,65Zn0,35Fe2O4 obtidas por reação de combustão e 

sinterizadas em forno convencional, respectivamente. 

Amostras Fe2O3 
       (%) 

      MnO 
       (%) 

ZnO 
(%) 

Impurezas 
(%) 

MnFe2O4 68,5 28 - 3,5 

MnFe2O4 

(sinterizada) 
69,5 28,5 - 2,0 

Teórico 70 30 - - 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 68,5 23,5 7,2 0,8 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 

(sinterizada) 
67,5       19,5 8,5 0,5 

Teórico 68 20 12 - 

 
Através dos resultados obtidos por meio da análise de fluorescência de 

raios X para as amostras contidas na Tabela 2, pode ser observado de forma geral 

que os valores experimentais foram próximos aos valores teóricos calculados. 

Porém, o percentual de ZnO apresentou valores bem diferentes do teórico, o que 

pode ser explicado pela volatilização de Zn durante ao processo de síntese e 

sinterização, devido as elevadas temperaturas alcançadas. Esse efeito de desvios 

da composição esperada devido à vaporização de alguns elementos também foi 

reportado na literatura (16,17). 

 

CONCLUSÕES 

De acordo com os resultados conclui-se que: as ferritas MnFe2O4 e 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 foram obtidas de forma satisfatória via reação de combustão 

para produção de 10g por batelada de reação.  Ambas as amostras sintetizadas 

foram monofásicas e apresentaram uma alta cristalinidade. A sinterização em 

forno convencional favoreceu a formação da fase secundária da hematita (Fe2O3) 

com uma maior cristalinidade, em ambas as amostras. Em relação à análise de 

fluorescência de raios X observou-se que os valores experimentais de composição 

foram coerentes aos valores teóricos calculados para ambas as amostras. 
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STRUCTURAL ANALYSIS OF FERRITES MnFe2O4 AND Mn0,65Zn0,35Fe2O4 
SINTERED CONVENTIONAL OVEN 

 

 

 

ABSTRACT 
 

 

Spinel type ferrites are ferrimagnetic materials that have been studied and 

used in many technological field , due to their attractive magnetic properties . This 

paper aims to investigate the structural characteristics of ferrites MnFe2O4 and 

Mn0,65Zn0,35Fe2O4 synthesized by combustion reaction in 10g scale production and 

sintered by conventional furnace at 1200°C for 2 hours of exposure . The samples 

were characterized by XRD , crystallinity , crystallite size and X-ray fluorescence 

Given the observed that the synthesis combustion reaction was efficient for the 

production of single-phase ferrites, results in conventional sintering furnace caused 

the second stage of formation of hematite and with respect to the analysis of X-ray 

fluorescence was noted that the experimental values of composition were 

consistent with the theoretical values calculated for both samples . 
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