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RESUMO

O objetivo desse trabalho é sintetizar e caracterizar a Hexaferrita
Ba,CosFe,02, (Co.Y). A Hexaferrita tipo Y (Co.Y) foi preparada pelo método
convencional ceramico. Os poés moidos por 1 h foram calcinados a 1050°C por 3 h.
Depois da calcinagdo os pdés foram caracterizados por Microscopia Eletrénica de
Varredura (MEV) e Difragdo de Raios-X (DRX) usando um Difratbmetro DMAXB da
Rigaku (Jap&o), radiacdo CuK, (A=1.5405 A) numa taxa de 0.5°%min e faixa linear
(20° a 80°) em 26. A caracterizagdo mais detalhadas por DRX foi feita utilizando o
programa DBWS9807a que utiliza o método de Rietveld para refinamento de
estruturas cristalinas e confirmou a obtengéao isolada da fase (Co,Y) com estrutura
cristalina hexagonal (a =b = 5.8560 A e ¢ = 43.4977 A ; a =B = 90° e y = 120°) com
densidade e volume da cela unitiria calculados de 5.45g/cm® e 1292.3 A
respectivamente.

Palavras - chave: Hexaferrita tipo Y, Método convencional ceramico, Difracdo de
Raios - X.



INTRODUGAO

No passado, os materiais ceramicos eram conhecidos como ceramicas
tradicionais, cuja matéria prima era a argila e servia para utilizagdo de porcelana,
lougas, telhas, tijolos, azulejos e ceramicas de alta temperatura. Com o passar do
tempo a necessidade de novas ceramicas com propriedades promissoras para
atender os sistemas de telecomunicacao fez com que o estudo e conhecimento de
ceramicas magnéticas (ferritas) crescessem muito nos ultimos 60 anos (. Os
pioneiros no estudo dessas ceramicas com propriedades promissoras foram
Takeshe Takei e Kato no Japao, posteriormente J.L. Snock na Holanda, e hoje
essas ceramicas tem um papel fundamental na ciéncia e tecnologia, bem como no
estudo da sintese de novos materiais .

Devido ao rapido progresso nos sistemas de telecomunicagdo em microondas
as ceramicas magnéticas se tornaram muito atrativas para uso nesse crescente
setor. As mesmas para serem utilizadas para esses fins devem ser bem estudadas e
caracterizadas quanto a respeito de sua estrutura cristalina, densificagcdo e
crescimento de grao, que sdo de grande importancia em certas propriedades, tais
como: alta permissividade dielétrica para reducao de tamanho, alto valor do fator de
qualidade (perdas dielétricas minimas) que sao indispensaveis nos dispositivos
eletrbnicos que operam nesta frequéncia. A maior largura de banda das microondas
devido a sua maior frequéncia faz com que elas transportem mais informacdes do
que as de radio. Com isso, os sistemas atuais de comunicacdo que incluem:
telefones celulares, internet sem fio, e a comunicacdo via satélite utilizam-se de
componentes dielétricos e magnéticos, tais como os ressoadores para acoplar,
selecionar e filtrar microondas.

O estudo de novos materiais para aplicagdo em tecnologia atual é de muita
importancia. Muitos sdo os fatores que conduzem a substituicdo desses materiais, o
custo é o principal, além de propriedades especificas mais promissoras que
atendam a demanda de mercado .

Nosso trabalho tem com principal objetivo sintetizar e caracterizar a
Hexaferrita Ba,CoyFe 2022 (Co2Y) pelo método convencional ceramico (reagédo de
estado solido) através da moagem mecéanica de alta energia, utilizando o estudo da
Difracao de Raios-X (DRX) e a Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV). Como

principal motivagao temos o crescimento do mercado da comunicagdo sem fio nos



ultimos anos devido ao volume de aparelhos telefénicos méveis. A antena é de
grande importancia nesses dispositivos porque € o principal componente da rede, e
a Hexaferrita estudada poderia ter grande aplicabilidade na fabricacdo de antenas

ressoadoras nesses sistemas de comunicagao que exige qualidade e miniaturizagao
5)

MATERIAL E METODOS

A Hexaferrita tipo Y (Co,Y) foi preparada pelo método convencional ceramico
utilizando para isso os 6xidos de partida BaCO3, C0,03 e Fe;O3 com alto grau de
pureza da Aldrich. Esses reagentes foram colocados juntos respeitando a
estequiometria para a obtengédo da fase desejada num moinho de bolas planetario
(Pulverissete 6) depois da pesagem em balancga eletronica e foram moidos por 1
hora para homogeneizar e tentar tornar a mistura mais reativa. Os pés moidos
foram postos em um cadinho e calcinados em um forno elétrico resistivo (Jung -
modelo N1100) a uma de temperatura de 1050°C por 3 horas em ar e deixados
resfriar lentamente a temperatura ambiente. Depois de calcinado os pds foram
investigados por Difragdo de Raios-X (DRX) usando um Difratbmetro para amostras
policristalinas modelo DMAXB fabricado pela Rigaku (Japdo) constituido de um
gerador de Raios-X com poténcia maxima de 2kW e tubo especifico do tipo CuKq
usando a geometria de Bragg — Brentano numa taxa de 0.5°/min e uma faixa linear
de 20° a 80° em 20. A confirmacao da fase (Co.Y) e caracterizacdo da estrutura
cristalina foi feita usando o programa DBWS9807a que utiliza o método de Rietveld
para refinamento de estruturas cristalinas. Posteriormente, foram sinterizadas em
refratarios a uma temperatura de 1150°C por 4 horas pegas contendo 0.8g cada dos
pos calcinados que foram conformados utilizando forma rigida de aco de 12 mm de
diametro que foi submetida & pressado uniaxial de 13x10° N/m? em prensa hidraulica
durante 10 minutos. As pecas foram polidas com a intencao de obter superficies
planas e micrografias foram feitas usando um Microscépio Eletrdnico de Varredura
modelo TESCAN fabricado pela Bruker com detector AXS.



RESULTADOS E DISCUSSAO

Para caracterizacdo da Hexaferrita a técnica de Difracdo de Raios-X (DRX) foi
indispensavel. A Figura 1a e 1b ilustra os difratogramas padrdo e o obtido pela
moagem mecanica de alta energia com a temperatura e tempo de calcinagao para a
Hexaferrita respectivamente. A identificacdo de todos os picos mais intensos no
perfil de difracdo obtido confirma a presenca isolada da fase Ba,Co,Fe12,0,, que foi

de fundamental importancia para o posterior refinamento da amostra.
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Figura 1 - Difratograma padrao e o obtido através da moagem mecanica por 1h
(CuKq, A=1.5405 A)

A analise quantitativa de fase feita pelo refinamento da amostra é
apresentada na figura 2, e confirma o aparecimento isolado da fase Ba,Co,Fe1202;,

observando uma boa concordancia entre o valor observado (a) e o calculado (b), ja

que a diferenga entre esses valores (c) obtido foi minima.
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Figura 2 — Padrdes de difragdo do refinamento de Rietveld para Ba,Co,Fe 202
(a)Observado (b) Calculado e (c) Diferenca (Observado — Calculado) (CuKg, A=1.5405 A)

Os resultados obtidos através da Difragdo de Raios-x confirmam o
aparecimento isolado da Hexaferrita desejada como mostra a Figura 1. A Hexaferrita
refinada (Figura 2) apresentou simetria cristalina hexagonal (a = b = 5.8560 Aec=
434977 A ; a = B =90° e y = 120°) com densidade e volume da cela unitaria
calculados de 5.459/cm3 e 1292.3 A respectivamente, e os indices de confianca para
o refinamento dessa estrutura Ryp, Rexp € S (“Goodness-of-fit") mostram uma boa

convergéncia para os valores calculados ©7,
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Figura 3 — Micrografia por MEV da Hexaferrita Ba,Co.Fe1,0,;: (a) Fator de ampliagado: 500x,
Escala: 100um. (b) Fator de ampliacdo: 2500x, Escala: 20um, (c) Fator de ampliacao:
5000x, Escala: 10um, (d) Fator de ampliagao: 10000x, Escala: 5um.

A morfologia dos graos das amostras sinterizadas foi estudada por
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV). A Figura 3(a-d) ilustra as micrografias
da Hexaferrita com fator de ampliacdo: 500x, 2500x, 5000x e 10000x,
respectivamente. Na micrografia da Figura 3a por inspec¢ao visual constatamos
fraturas na superficie da mesma devido ao polimento dado a peg¢as. Podemos ver na
Figura 3b outra fratura e alguns agregados (quase esférico) na superficie da
amostra. A micrografia da Figura 3c mostra a vizinhanga da borda da fratura (Fig.

3a) na superficie plana da amostra, como ilustra a Figura 4.
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Figura 4 — Micrografia por MEV da Hexaferrita Ba,Co,Fe1,0,, mostrando a vizinhanga da
borda da fratura na superficie.

A Figura 3d com maior fator de ampliagao, escala 10um, mostra agregados
globulares (quase esférico) apresentando ampla distribuicdo de tamanho de graos
sem ocorréncia de vazios, com formagdo de uma estrutura uniformemente
compacta. E possivel que isto ocorra ao tratamento operacional da sinterizacao.
Assim, sugere-se que tenha sido atingida boa sinterizacdo e consequentemente

amostra bem densificada.

CONCLUSAO

As conclusdes do nosso trabalho podem ser listadas abaixo:

- A Hexaferrita Co,Y pode ser obtida através do método convencional de reacdo de

estado sodlido.

- A Difracdo de Raios-X e o posterior refinamento de Rietveld confirmaram o
aparecimento isolado da fase Ba,Co,Fe12,02, com estrutura cristalina hexagonal e com

tempo de moagem menor que o da literatura.

- A analise estrutural através da Microscopia Eletronica de Varredura mostrou a
formagdo de uma estrutura com diversidade de tamanhos de grdos bem

compactados e com formas globulares (quase esférico).

- A Hexaferrita (Co,Y) estudada e caracterizada apresentou uma boa densificacao, e
pode atender as propriedades exigidas, como: alta permissividade dielétrica e baixas

perdas elétricas com aplicabilidade como antenas ressoadoras em microondas.
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STUDY AND CHARACTERIZATION OF THE HEXAFERRITE BayCoFe1202
(Coz-Y)

ABSTRACT

The objective of this work is to synthecize and to characterize the Hexaferrita
BayCoyFe202, (CoyY). The Y-type Hexaferrita (Co,Y) was prepared by the ceramic
conventional method. The mixed powder by 1 h was calcined at 1050°C for 3 h. After
of the calcination the powders were characterized by scanning electron microscopy
(SEM) and X-ray diffraction (XRD) using a diffractometer DMAXB of the Rigaku
(Japan), CuKq radiation (A=1.5405 A) in a tax of 0.5°/min and linear band (20° at 80°)
in 28. The characterization more detailed by XRD was made using the DBWS9807a



program that uses the method of Rietveld for refinement of crystalline structures and
confirmed the isolated attainment of the phase (Co.Y) with hexagonal crystalline
structure (a = b = 5,8560 A and ¢ = 43,4977 A; a = B = 90° and y = 120°) with density

and volume of the unit cell calculated of 5.45g/cm® and 1292,3 A respectively.
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