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RESUMO

Neste trabalho, o desempenho de um sensor de campo magnético utilizando fibras pticas
em uma estrutura monomodo/multimodo (SM - Single-Mode / MM- Multi Mode) o método
aplicado baseia-se nos efeitos de interferéncia multimodal. Em fun¢do do tamanho de cristalito e
magnetizacio das nanoparticulas, foram afixadas nanoparticulas magnéticas na fibra. O estudo
de sensores utilizando fibra 6ptica para a medi¢do de corrente e o uso de nanoparticulas para
campo magnético tem sido relatados na literatura. O setup experimental baseia-se nos efeitos de
interferéncia multimodal, cuja fibra MM ¢€ revestida com nanoparticulas de NiFe,O4. A fonte
de luz foi um laser de onda continua com comprimento de onda de 1550 nm para alimentar a
estrutura. As nanoparticulas utilizadas no presente trabalho foram as ferritas de niquel (NiFe,O4)
calcinadas em trés temperaturas (300°C, 500°C e 800°C) pela sintese do método sol-gel protéico.
Para obter tamanhos de cristalitos bem diferentes, foram obtidos cristalitos de 2,0, 17,0 e 64,8
nm calculos pela equacdo de Scherrer e pelos métodos graficos de Williamson-Hall e Size
Strain Plot, a partir dos valores da largura a meia altura dos picos de difracio (FWHM — Full
Width at Half Maximum). Foi estudado o efeito do tamanho de cristalito no desempenho em
funcdo da faixa de medigdo, precisdo, exatidao e nivel de saturacdo. As nanoparticulas foram
caracterizadas por técnicas de fluorescéncia de raios-X, difracdo de raios-X, Espectroscopia
Mossbauer e magnetometro de amostras vibrantes (VSM). Os parametros estruturais foram
obtidos pelo refinamento de estrutura método Rietveld. Desse modo, o sensor apresentou uma
relacdo entre a poténcia de saida e o campo magnético aplicado, na faixa de 0 e 15 mT. Mostrando
que a sensibilidade para os tamanho de particulas variou entre 0,5 dBm/mT e 0,97 dBm/mT,
observou-se que a relacdo da sensibilidade do sensor aumenta com a magnetizacdo de saturagdo

da amostra.

Palavras-chave: NiFe,Oy4; Sol-gel proteico; Interferéncia modal; Fibra optica.



ABSTRACT

In this work, the performance of a magnetic field sensor using optical fibers in a single-
mode/multimode structure (SM - Single-Mode / MM- Multi Mode) the applied method is based
on the multimodal interference effects. Depending on the crystallite size and magnetization of
the nanoparticles, magnetic nanoparticles were affixed to the fiber. The study of sensors using
optical fiber for current measurement and the use of nanoparticles for magnetic field has been
reported in the literature. The experimental setup is based on multimodal interference effects,
whose MM fiber is coated with NiFe,O,4 nanoparticles. The light source was a continuous wave
laser with a wavelength of 1550 nm to power the structure. The nanoparticles used in the present
work were nickel ferrites (NiFe,Oy4) calcined at three temperatures (300°, 500° and 800°) by the
protein sol-gel method synthesis. In order to obtain very different crystallite sizes, crystallites of
2.0, 17.0 and 64.8 nm were calculated by the Scherrer equation and the Williamson-Hall and
Size-Strain Plot graphical methods from the Full Width at Half Maximum (FWHM) values of
the diffraction peaks. The effect of crystallite size on performance as a function of measurement
range, precision, accuracy and saturation level was studied. The nanoparticles were characterized
by X-ray fluorescence, X-ray diffraction, Mossbauer spectroscopy and vibrating sample mag-
netometer (VSM) techniques. The structural parameters were obtained by structure refinement
Rietveld method. Thus, the sensor presented a relationship between the output power and the
applied magnetic field in the range of 0 and 15 mT. Showing that the sensitivity for the particle
sizes varied between 0.5 dBm/mT and 0.97 dBm/mT, it was observed that the sensor sensitivity

ratio increases with the saturation magnetization of the sample.

Keywords: NiFe,Oy4; Sol- gel protein ; Modal interference; Fiber optics.
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1 INTRODUCAO

A ciéncia e tecnologia em nanoescala tém atraido consideravel atencao nos ultimos
anos, pela expectativa do impacto que os materiais nanoestruturados podem causar na melhoria
da qualidade de vida e na preservacdo do meio ambiente. Espera-se que o avanco da nanociéncia
e da nanotecnologia estimule ndo apenas a exploracao de novos fendmenos e novas teorias, mas
também conduza a uma revolugdo industrial, se tornando a nova forca motora do crescimento
econdmico neste século (ROCO, 2003).

A nanotecnologia pode ser definida como a ciéncia envolvida na sintese, caracte-
rizacdo e aplicacdo de materiais em dispositivos cuja menor organizacdo funcional, em pelo
menos uma dimensao, estd na escala nanométrica. Nessas escalas, a consideracdo de moléculas
individuais e grupos de moléculas interagindo em relac@o as propriedades macroscépicas do
material ou dispositivo torna-se importante. Em comparagdo com seu comportamento em escala
molecular, os nanomateriais tém propriedades Opticas, elétricas, mecanicas e quanticas especiais
nessa escala (RANA et al., 2021), pois tendo um controle sobre a estrutura molecular funda-
mental, nos permite sintonizar as propriedades quimicas e fisicas dos sistemas nanoestruturados
(SILVA, 2004).

As nanoparticulas magnéticas vém sendo aplicadas em diversos contextos, como no
tratamento de cancer, em radares, em nanocatalisador para decomposi¢do de CO, (NOGUEIRA,
2013), em sensores opticos (SOUZA et al., 2018), entre outros. Dentre as aplicagdes dos
materiais nanoestruturados em sensores Opticos, os que utilizam a tecnologia de fibras Opticas se
destacam por suas diversas vantagens (KLEMBA et al., 2005). Esses sensores podem possuir
diferentes configuracdes de acordo com a aplicacao de interesse, podendo ser empregados para
medir vibracao, deslocamentos, deformacdo mecanica, posi¢ao, pressdo, aceleracao, rotacao,
radiagdo ionizante, campo elétrico e magnético (MAIA, 2020; ARAUJO, 2021), campo acustico,
corrente elétrica, tensdo elétrica, temperatura, dentre outras (LEE, 2003).

Os sensores de fibra 6ptica oferecem imunidade a interferéncia eletromagnética e
apresentam inerente isolacdo elétrica, o que representa vantagens sobre as solugdes eletrome-
canicas, onde os ruidos, as alta voltagem e temperatura sdo problemas. Além da possibilidade
de serem instalados em areas inacessiveis, devido ao seu tamanho reduzido e a flexibilidade da
fibra. Também, possuem grande potencial para uso em maquindrio de alta rotagdo, biomedicina
e aplicagdes que requerem sensoriamento remoto, exemplo: ambientes em alta temperatura ou

radiativos (HASTINGS et al., 1997).
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Estudos recentes tém apresentado sensores de fibra dptico utilizando como elemento
sensor nanoparticulas magnéticas. Entretanto, essa drea de pesquisa, ainda nao consolidada,
possibilita diversos estudos e desenvolvimentos.

Os nanomateriais estudados no presente trabalho, sdo particulas com uma ou mais
dimensdes na faixa de 1 nm a 100 nm. Para tal fim, propde-se sintetizar a nanoparticula
paramagnética de ferrita de niquel (NiFe;O4) pelo método sol-gel proteico, com diferentes
tamanhos de cristalitos e serd calcinada em diferentes temperaturas, para que assim seja possivel
estudar a sua aplicacdo em sensores.

Vale a pena salientar, que as nanoparticulas de NiFe,O,4 possuem diversas carac-
teristicas que influenciam na medi¢do de campo magnético quando utilizadas como elemento
sensor em sensores de fibras Opticas, entre elas o tamanho da particula, pois este pardmetro é
fundamental na sintonizacdo das propriedades magnéticas, consequentemente, na resposta do
sensor. Portanto, analisaremos a resposta do sensor utilizando interferometria modal, que nos
permitird um menor custo financeiro, assim como o experimento sera realizado utilizando fibras

Opticas multimodo.

1.1 Objetivos

1.1.1 Objetivo Geral

O objetivo deste trabalho é desenvolver sensor como medidor de corrente com fibra
Optica com o principio da ( Interferéncia multimodal ou modal (IMM)), utilizando nanoparticulas
de ferrita de niquel (NiFe,O4) como elemento sensor além disso, serd avaliado o desempenho do

sensor em funcdo do tamanho da particula e, consequentemente, suas propriedades magnéticas.

1.1.2 Objetivos Especificos

* Sintetizar nanoparticulas de NiFe,;Oy4 utilizando o método sol-gel proteico;

* calcinar as nanoparticulas de NiFe,O4 em diferentes temperaturas (300 °C, 500 °C e 800
°C) para conseguir classificar os tamanhos de cristalitos;

* caracterizar as nanoparticulas utilizando difragc@o de raios-X, medidas magnéticas e espec-
troscopia Mossbauer;

* utilizar o efeito da interferéncia multimodal como metodologia na medicao de corrente

elétrica e campo magnético;
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* analisar a sensibilidade do sensor revestida com nanoparticulas superparamagnética de
ferrita de niquel;

* avaliar o efeito do tamanho do cristalito no desempenho do sensor.
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2 REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1 Fibra 6ptica

As fibras Opticas podem ser categorizadas de acordo com diversas propriedades entre
elas: multimodo, monomodo, indice graduado e indice de degrau, etc. Todas as fibras opticas
tém em sua estrutura: um nucleo de um meio transmissivo com um certo indice de refracdo e um
revestimento de um material com um indice de refracdo menor (BARRY, 2000).

As fibras dpticas sdo compactas e leves e t€ém a capacidade de transferir grandes
quantidades de informacdo. Além das vantagens econdmicas, elas também apresentam em
relacdo a outras tecnologias de transmissao de dados. As fibras sdo feitas de vidro a base de
silica ou pléstico que sdo isolantes e, portanto, nao tém correntes fluindo nelas, como resultado,
sdo imunes a interferéncia eletromagnética. Outra vantagem das fibras dpticas € que elas ndo s@o
corroidas e podem ser colocadas proximas a um ambiente quimico. Além de todos esses méritos,
a largura de banda e a velocidade desse sistema de comunicagdo sdo grandes, em comparacao
com qualquer outro sistema de comunicacao existente hoje (BISHNU, 2006). A fibra 6ptica
pode ser representada como um tubo flexivel de vidro onde a luz se propaga, como apresentado

na Figura 1.

Figura 1 — Representagdo bdsica da fibra dptica.
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Fonte: Préprio Autor

As fibras multimodo, possuem nicleos maiores quando comparadas as fibras mono-
modo, e podem aceitar muitos modos simultaneamente; com um nucleo maior torna-se muito
mais fécil a captagdo da luz na fibra. Em funcdo do nicleo maior, permite-se utilizar fontes de
luz de menor custo, pois possuem maior largura espectral, fator esse que contribui diretamente no

custo. Da mesma forma, os conectores multimodo sdo mais econdmicos do que os monomodo,
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devido aos requisitos mais rigorosos de alinhamento exigidos na fibra monomodo (IRUJO, 2006).
2.1.1 Fibra multimodo de indice degrau

A fibra multimodo de indice degrau é um dos trés tipos de fibra dptica usadas
para comunicagdes. O perfil de indice de refragdo n; do niicleo da fibra multimodo de indice
degrau € uniforme ao longo da direcao radial. O perfil de indice de refracdo da casca € menor,
ny =ni(1 —A), onde A é a diferenca relativa do indice entre n; e ny dado por (n; —ny)/ny,
sendo que se pode atingir um valor de até 1% em relacdo ao indice do nicleo (STIVARI, 1982).

Na figura 2 € mostrada a secao transversal da fibra multimodo de indice degrau e a
forma do perfil de indice de refracdo. O didmetro do nucleo varia desde 50 tm para sistemas de
comunicagdes a 400 um para aplicagdes em curtas distancias devido sua baixa capacidade de

informacao (STIVARI, 1982).

Figura 2 — Fibra de indice degrau.
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Fonte: Préprio Autor.

2.1.2 Fibra multimodo de indice gradual

A fibra 6ptica comumente usada nos sistemas de comunicacao € a fibra multimodo
de perfil de indice graduado. Esta fibra apresenta muitas vantagens sobre as fibras multimodo de
indice degrau e sobre as fibras monomodo. O fato da fibra multimodo de indice degrau possuir
um nucleo com menor didmetro (50 um a 100 um), conduz a uma menor aceitacdo de energia
luminosa (STIVARI, 1982).

A fibra multimodo de perfil de indice graduado tem as seguintes vantagens quando
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comparadas com os outros tipos de fibra. Possui um niicleo de aproximadamente 50 um, apre-
senta uma grande largura de banda, se, comparada com a da fibra de indice degrau, especialmente
quando operando na regido de dispersdo material zero, mesmo utilizando um LED para a ex-
citacdo dos modos (STIVARI, 1982). Na Figura 3, podemos ver a representacdo de uma fibra

multimodo de indice gradual.

Figura 3 — Fibra de indice gradual.

Fonte: Préprio Autor.

2.1.3 Dispersoes em fibra optica

A dispersao refere-se ao alargamento do pulso quando o sinal Optico transita na
fibra 6ptica. No sistema de comunicagdo de fibra dptica, o sinal dptico sera distorcido quando
a dispersdo atingir um determinado ponto e ainda levar a interferéncia intersimbdlica causada
pela sobreposicao do pulso frontal e traseiro. Ela limita a largura de banda e a distancia das
comunicacoes de fibra Optica.

Dentre os parametros que provocam a dispersao na fibra 6ptica, podemos incluir,
o material da fibra, a estrutura de guia de onda, modo e de sinal 6ptico. De acordo com as
diferentes causas, a dispersdo é geralmente dividida em dispersdo de material, guia de onda,
modo e de polarizacdo. Em geral, em fibras multimodo ocorrem as dispersdes modais, € nas
fibras monomodo ocorrem as de materiais e as dispersdes por modo de polarizacdo (YINCAN et

al., 2018).
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2.1.3.1 Dispersdao modal

A diferenca em comprimentos de onda em uma fibra multimodo (-Multimode fiber
(MMF)) resulta em diferentes tempos de chegada no lado do receptor. Este efeito € conhecido
como dispersdo modal (intermodal). Essa dispersdao modal ocorre devido ao fendmeno de
dispersdo cromatica modal, que é causado pela diferenca nos indices de refracdo dos diferentes
modos de propagacio dentro da fibra.

Como cada modo possui um caminho diferente dentro da fibra, eles percorrem
distancias diferentes e, consequentemente, possuem tempos de propagacao diferentes. Isso
resulta em uma ampliacdo do pulso luminoso, pois os diferentes modos se espalham ao longo
do tempo.Esse fendmeno de dispers@o modal pode afetar negativamente a qualidade do sinal
transmitido em fibras multimodo, pois provoca a distor¢do dos pulsos luminosos, dificultando a
separagdo e a interpretacdo correta dos bits de informagao.

Por isso, em sistemas de comunicacio optica que exigem alta taxa de transmissao
e distancias longas, € preferivel utilizar fibras monomodo, onde a dispersao modal ndo ocorre

(MAIA, 2020). Vale a pena salientar que a dispersdo modal ocorre apenas em fibras multimodos.
2.1.3.2 Dispersdo cromdtica

E resultado do fato dos diferentes componentes espectrais do sinal, que sdo transmiti-
dos na fibra 6tica, quando as ondas se propagarem com velocidades diferentes devido a variagao
do indice de refracdo do nucleo e da casca com a frequéncia (PIRES, 2003). Esta diferenca
no atraso de propagacao ocasiona o alargamento de cada modo transmitido na fibra (SENIOR,
2009). Sendo que esta dispersao, também, € conhecida como dispersao da velocidade de grupo
essa dispersao pode ser desprezivel para o trabalho considerando o comprimento reduzido da

fibra (Group Velocity Dispersion — GVD).
2.1.4 Interferéncia multimodal

A interferéncia € definida como a superposi¢ao de duas ou mais ondas e sua com-
binac¢do para formar uma tnica onda. O principal principio em que se baseia a técnica IMM ¢é
chamado de fendmeno de autoimagem. Que pode ser definida como: “a propriedade dos guias de
ondas multimodais em que o perfil do campo de entrada € reproduzido em uma ou vérias imagens

em intervalos periédicos ao longo da dire¢ao de propagacao do guia de ondas” (SOLDANO;



26

PENNINGS, 1995). A reproducdo da imagem se deve tanto a interferéncia construtiva quanto a
destrutiva que estd presente ao longo da guia de onda. A geracdo de auto-imagens em guias de
ondas planas pode ser analisada usando a Anélise de propaga¢dao modal (MPA) (SOLDANO;
PENNINGS, 1995), sob um método hibrido (CHANG; KUESTER, 1981); além de utilizar o
método de propagacdo de feixes, Método de propagacdo de feixe (BPM) (YAMACUCHI, 2003).

Este método tem atraido muita aten¢cdo em virtude de sua facilidade de implementa-
¢do e baixo esforco computacional. Inicialmente, o0 método de propagacdo de feixe-BPM foi
aplicado para resolver a equacdo escalar de Helmholtz. Esta abordagem pode ser bastante efici-
ente para guias de onda que exibem contraste de baixo indice de refracdo e nenhuma variagao ao
longo da dire¢@o longitudinal. A luz, por sua vez, € uma onda eletromagnética com propriedades
intrinsecamente vetoriais. As propriedades vetoriais (efeitos de polariza¢ao) tornam-se muito
importantes quando alto contraste e estruturas que variam longitudinalmente estdo envolvidas
(NASCIMIENTO, 2013).

Nas Multimode fibers (MMFs) acontece o efeito que € denominado de Difference
mode delay (DMD) (differential mode delay ou diferenca de atraso entre os modos excitados),
isso acontece porque em fibras Multimodo (MM), um pulso de luz é capaz de excitar varios
modos de propagacao, desta forma, esses modos seguem diferentes caminhos no interior da fibra.

Os caminhos podem ter diferentes comprimentos e a transmissao sofre atrasos
enquanto a luz se propaga pela fibra, conforme foi descrito pelos efeitos de dispersdo. Os modos
tendem a interferir uns nos outros provocando alta dispersdao modal (MAIA, 2020). O nimero
de modos estd direcionado com o parametro V, que € a frequéncia normalizada e um nimero

adimensional, na equagdo 2.1.

2TaAN
FI

2.1

Onde a é o raio do nicleo e Apertura Numérica (AN) € a abertura numérica da fibra.
Na qual o MMF de indice degrau, no qual a relacio da frequéncia normalizada com o nimero de

modos que € permitida a seguir 2.2.

M= (2.2)

O objetivo € fazer com que o modo que se propaga no nicleo da fibra monomodo

seja transmitido para o interior de uma fibra multimodo, e sendo posteriormente transmitido



27

para o niucleo da segunda fibra monomodo, quando os modos sdo recombinados formam um
padrao de interferéncia devido ao atraso sofrido entre eles (ASCORBE; CORRES, 2017).
Qualquer alteragdo nos modos que se propagam na casca da MMF é capaz de alterar o padrdo de

interferéncia, assim como o espectro de transmissdo gerado na saida da fibra.

Figura 4 — A passagem que a luz move-se no interior da estrutura SMF-
MMF.

Nucleopypy < Nucleoppy

Fonte: Préprio Autor.

O presente trabalho diferencia-se um pouco das estruturas ja determinadas, ao oposto
das SME, a configuracdo é produzida apenas por uma secio de fibra monomodo que estd acoplada
no laser butterfly € ligada em uma secdo de fibra multimodo (Figura 4).

A alterag@o de fase no meio dos modos de propagacdo precisa ser multiplo inteiro de
27 com finalidade de produzir uma tnica imagem (MEJIA-ARANDA et al., 2013). Na qual as
imagens que sdo produzidas elas se formam em uma distancia Ly definida na equagdo 2.3, em

que p relaciona-se ao nimero de imagens formadas e a largura do pulso.

3
LZP(ZLH> . P=0,1,2,3... (2.3)
Onde P = 0 terd a formacao da primeira auto imagem. O L € mostrado a seguir na
equagdo 2.4;
Ay e Dypyr
Ln=|——F—"7"]. 24
i ( 3 (2.4)

Na qual o Dyyrr € nyyr representam ao indice de refrag@o e ao didmetro do nticleo.
O comprimento de onda do pulso luminoso é Ay.

A intensidade da luz expressa pelo MMF muda frequentemente a medida que os
picos e vales de interferéncia do espectro (ZHAO et al., 2014; WU et al., 2020). As varia¢des no
comprimento do MMF ou no indice de refrac¢ao ocasionam a transferéncia do comprimento de

onda da interferéncia construtiva, na equacao 2.3 (ZHAO et al., 2014).
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8(2N 4 Dncorea®

A= (m—n)2(m+n)—1]L°

(2.5)

na qual L é o comprimento do MMF e o N é um nimero natural.

2.2 Sensores interferométricos

“Um sensor € um dispositivo que, dada a energia do ambiente em que € medido, um
sinal de saida transdutivo € emitido em fun¢do da varidvel medida” (PALLAS, 2008). Existem
muitos sistemas ou sensores utilizados para a medi¢do de qualquer varidvel que vocé pode
imaginar, embora alguns deles podem ser caros devido aos seus componentes, nivel de precisdao
ou de seguranga necessaria enquanto funciona sob certas ambientes de trabalho (UDD, 1986).

Os sensores Opticos, normalmente, sao baseados na emissdo de um feixe de luz
que serd detectado por uma célula fotossensivel, dos quais podem ser, um fotodiodo ou um
fototransistor, e o sinal luminoso emitido € convertido para o dominio elétrico (MAIA, 2020).

O desenvolvimento de novos dispositivos para uso em locais de alto risco (ou ndo)
€ necessario, portanto, apresentamos uma alternativa aos dispositivos eletronicos disponiveis.
Os sensores Opticos também t€m outras vantagens. Eles podem medir uma ampla gama de
grandezas, como temperatura, pressdo, umidade, gas e vibracdo. Além disso, eles t€ém uma
resposta mais rapida e sdo mais precisos do que os sensores eletronicos tradicionais. Isso os torna
ideais para uso em locais. Todos eles t€ém um elemento comum: todos usam energia elétrica para
funcionar e enviar sinais (CASTILLO-CASTANEDA, 2003).

Virias técnicas de sensoriamento empregando fibra dpticas foram desenvolvidas,
por exemplo interferometros a fibra dptica, na literatura é possivel mencionar vérias aplica-
¢oes de sensores interferométricos a base de fibra Optica, essa aplicacdo de interferometria de
sensoriamento tem um aspecto interessante de fato contém grande sensibilidade a pequenas
mudancas dos parametros fisicos. Pode-se mencionar vérios trabalhos encontrados tais como:
Na dissertacdo do (SOUZA et al., 2018) foi determinado um sensor com campo magnético
e corrente elétrica usando o interferdmetro Mach-zehnder em fibras dpticas de acordo com a
nanoparticulas paramagnéticas. Foi colocado a amostra (NiFe;O4) com tamanhos médios de
cristalitos de 72 nm £ 13 nm.

A saida do sensor € alterada pela oscilacdo das nanoparticulas na presenca de

um campo magnético alternado, formando diferengas para os sinais 6pticos dos membros do
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interferdometro. Contudo foi visto a perda do sinal dptico na saida do sensor crescendo a uma
distancia entre o sensor e o elemento gerado do campo magnético. O sensor ressalta aquilo
que ao seu aspecto estrutural, tendo que as nanoparticulas sdo tamanhas pequenas e de baixo
peso, assim o sensor é capaz de ser disposto em outras aplicacdes. A resposta do sensor foi
apresentando uma boa correlacao considerando a funcao de regressao logaritmica, de tal maneira
que a relacdo do campo magnético e da corrente quanto a variagdo da distancia.

Gaglioti et al (2014) apresentaram um experimento baseado em um modelo co-
nhecido, na qual o sensor fundamentado em fibra 6ptica, pode-se perceber que tem cada vez
mais se tornado empregada nas industrias, O sensor de intrusao e localiza¢ao baseado em um
interferometro de Sagnac (GAGLIOTI; PONTES, 2014). O seu funcionamento é basicamente
em dois sistemas independentes e fisicamente sobrepostos, que combina o tipo Mach-Zehnder
com o Sagnac na mesma fibra, em que a saida do interferometro de Sagnac é proporcional ao
produto da magnitude e da posi¢do onde ela € aplicada. O Interferdmetro de Mach-Zehnder
€ proporcional apenas a magnitude da perturbacdo. Na qual essa posi¢do e a magnitude sdo
capazes de ser definidos através destes dois sinais onde uma fibra sensora com uma extensao
de 200 m. Esse modelo conhecido busca as propor¢des de atenuagdo no anel que compdem o
interferdmetro de Sagnac, no qual foi utilizado um anel adicional como referéncia para localizar
a perturbagcdao mecanica.

Um outro trabalho envolvendo interferometria foi desenvolvido por (ARAUJO, 2021)
descreveram o feito do tamanho de cristalito em um interferdmetro de Mach-Zehnder em fibras
Opticas por meio do revestimento de um dos bracos sensor com nanoparticulas (ARAUJO, 2021).
Em que o interferometro € um sinal 6ptico € dividido em dois sinais, sendo um sinal para a fibra
sensora, revestido com nanoparticulas, e outro para a fibra de referéncia. Na qual a vibragao das
nanoparticulas na presenca de um campo magnético altera a transmissao do sensor causando
desequilibrio entre os sinais 6pticos dos bragos do interferdmetro. As amostras utilizadas foram
as ferritas de niquel, os tamanhos médios de cristalito que foram utilizadas foi 3,3 nm, 51,9
nm e 74,3 nm. O sensor foi analisado em relagdo aos parametros de sensibilidade, exatiddo e
precisao para os diferentes tamanhos de nanoparticulas. pode-se afirmar que a relagdo entre a
poténcia de saida e o campo magnético aplicado apresentou linearidade entre 87,6 % e 99,2%. A
sensitividade a diferentes tamanhos de particulas variou entre 1,31 dB/mT e 2,49 dB/mT.

No trabalho desenvolvido por (MAIA, 2020), foi montada uma estrutura de sensor

usando interferéncia multimodal com apenas duas sec¢des de fibras, resultando em uma confi-
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guracdo SM-MM. O objetivo do trabalho era o de medir corrente elétrica e campo magnético
alternados. A autora usou como elemento sensor o ago carbono, que ao sofrer a acdo de um
campo magnético causava uma perturbacdo mecanica de oscilagdo na fibra, de forma que foi
possivel correlacionar a amplitude do campo magnético com a intensidade Optica na saida da
estrutura com fibras. A sensibilidade do sensor foi testada colocando uma bobina a 2 cm e 4 cm
da fibra sensora (fibra multimodo contendo o ago carbono), atingindo valores de 78,13 mV/mT e
79,80 mV/mT, respectivamente. A relacdo entre a variagcdo da transmissdo Optica e a intensidade
do campo magnético atingiu uma linearidade de 98,297% (R?).

Notavelmente o método proposto apresentou excelentes resultados para o sensor,
além de, conforme destacado pela autora, o sensor Optico apresentou excelentes caracteristicas de
custo, compacidade e estrutura, com aplica¢des potenciais para medicdo de campos magnéticos

alternados e correntes elétricas.

2.3 Ferrita de niquel

A ferrita de niquel (NiFe, O4) € um material ceramico que apresenta estrutura do tipo
espinélio inversa (PERRON et al., 2007). Sendo considerado como um material ferromagnético
mole, pois € baixo campo coercitivo e alta permeabilidade (PUJAR et al., 1997). Além disso,
comparado com outros materiais magnéticos, apresenta relativamente alta resistividade elétrica,
dureza mecanica, estabilidade quimica e custos razodveis, o que permite uma ampla variedade
de aplica¢cdes em diversos dispositivos eletronicos.

As propriedades magnéticas especificas desse tipo de material dependem do grau de
densificacdo e da microestrutura do produto final que, por sua vez, se vinculam a fatores, tais
como caracteristicas do p6 e parametros de sinterizacdo (DOMENICHINI; CAILLOT, 2003;
COSTA et al., 2011).

Convencionalmente, os pds de NiFe, O4 sdo obtidos por reacao em estado sélido de
mistura de 6xidos, mas grandes esforcos t€m sido realizados no desenvolvimento de métodos
alternativos de sintese quimica visando o controle das caracteristicas do pd, principalmente
pureza, morfologia e tamanho médio das particulas. Na Figura 5 € apresentado o sitio tetraédrico
e octaédrico em uma cela de estrutura espinélio.

As estruturas tipo espinélio sdo formadas em geral por um arranjo cuibico de face
centrada (cfc), em que 0os metais ocupam os sitios intersticios dentro de estruturas de fons de

0, sendo que um deles possui geometria tetraédrica e o outro octaédrica. Sua férmula geral
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Figura 5 — Sitios tetraédricos e octaédricos de uma estrutura espinélio.

Fonte: Préprio Autor.

é A [B§3+)]04, onde A(>*) pode ser um metal do grupo IIA ou um metal de transi¢do com
estado de oxidagdo 2+, e B(*) um metal do grupo IITA ou um metal de transicdo com estado
de oxidagdo 3+. J4 para o espinélio inverso a férmula geral é BB [ART) B§3+)]O4 (COTTON;
WILKINSON, 1978).

O estudo e producao de nanoparticulas de ferritas estd em constante desenvolvimento
devido as suas aplicagdes atuais em biomedicina, dispositivos de memoria magnéticas,entre
outros. Entre elas, a ferrita de niquel (NiFe,Oy4), destaca-se por suas propriedades de alta
resistividade elétrica e coercividade (MAAZ et al., 2009).

A partir da técnica de coprecipitacdo foram, também, produzidas NiFe,O4 com
boas propriedades cataliticas (BENRABAA, 2012). Aplicando a espectroscopia Mdéssbauer foi
estudado o efeito do tamanho de cristalito no grau de inversao da NiFe;Oq4, os autores concluiram
que a NiFe,O4 assume configuracdo mista devido a permanéncia de alguns ions de niquel em

sitios tetraédricos (SIDDIQUE; BUTT, 2010).

2.4 Propriedades magnéticas

A propriedade magnética € a capacidade que um material tem de atrair outros
materiais magnéticos ou de ser atraido por um campo magnético externo. Essa propriedade é
resultado da presenca de imas microscopicos em nivel atdmico, como elétrons, que possuem

carga elétrica e movimento orbital, gerando um pequeno campo magnético. Quanto maior for a
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concentracdo de imas microscopicos em um material, mais forte serd sua propriedade magnética.

Essa propriedade pode ser utilizada em diversas aplicagdes, como em imas perma-
nentes, motores elétricos, transformadores, eletroimas, entre outros. Apesar da complexidade
que envolve os principios € mecanismos bdsicos, que explicam tal fendmeno, é seguro afirmar
que a fonte de magnetismo encontra-se na estrutura atobmica (BASSALO, 1994).

Materiais Diamagnéticos:o diamagnetismo € uma caracteristica intrinseca da maté-
ria. Se observamos o movimento de um elétron em torno do nicleo, numa visao semiclassica,
age de forma similar com um movimento de rotagdo sobre uma orbital circular (em primeira
aproximacao) entorno de um eixo que passa pelo niicleo e também girando sobre seu préprio cen-
tro (similar ao modelo planetdrio). Além disso, seu movimento circular ao redor do nicleo pode
ser considerado como uma corrente e induz um campo magnético pela lei de Lenz, caracterizado
por um momento magnético m orientado na direcio contraria a0 campo.

Materiais Paramagnéticos: no entanto, ja nos anos 1895, Curie provou que existe
um certo conjunto de materiais que possuem uma susceptibilidade com forte dependéncia com
a temperatura quando aplicamos um campo magnético externo. Esta dependéncia foi expressa
como ¥ = C/T , sendo C conhecida comumente como constante de Curie. Nos prelddios da
mecanica estatistica esta dependéncia empirica foi provada de forma estrita para um sistema
simples de dois niveis e resumida na teoria de Brillouin.

Materiais Ferromagnéticos: sio aqueles cujos 4tomos apresentam um momento
magnético diferente de zero. Esses materiais apresentam uma transi¢ao de fases a uma dada
temperatura, acima da qual esses momentos ndo possuem um alinhamento uniforme, ndo
apresentando magnetizacao total. Abaixo dessa temperatura de transicao ocorre o alinhamento
desses momentos magnéticos em um arranjo que determinard o tipo de simetria presente. Esse
alinhamento € criado por interacdes de trocas quanticas, para as quais a energia magnética
associada pode favorecer um alinhamento paralelo, antiparalelo ou algumas varia¢des de um
alinhamento antiparalelo (CULLITY; GRAHAM, 2009).

Materiais Ferrimagnéticos: sdo materiais que possuem dois tipos diferentes de
fons magnéticos que se orientam antiparalelamente, mas, como existem dois tipos de fons com
momentos magnéticos bem distintos, a magnetizagdo resultante ndo € nula. A resultante magné-
tica é naturalmente inferior a do ferromagnetismo, mas ainda assim, encontram-se aplicagdes
préticas para estes materiais chamados de ferritas (FARIA; LIMA, 2005).

Materiais Antiferromagnéticos : o fendmeno de antiferromagnetismo esta presente
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em materiais que tem uma integral de troca J < 0, onde os materiais apresentam sub-redes mag-
néticas com momentos magnéticos antiparalelos. Estas sub-redes magnéticas tem os momentos
magnéticos opostos e iguais.Este ordenamento € quebrado acima de uma certa temperatura
conhecida como temperatura de Néel (7y). Esta temperatura Ty caracteriza a transi¢do de
fase antiferromagneto-paramagneto, ou seja, de uma fase ordenada para uma fase totalmente
desordenada, a qual € caracterizada por um pico na susceptibilidade magnética € uma anomalia
no calor especifico,semelhante a encontrada no ponto Curie de um ferromagneto (CAMEJO,
2021).

Superparamagnetismo em Ferritas: O estudo de superparamagnetismo inicia-se
considerando que os momentos magnéticos atdmicos no interior de uma particula se movam
coerentemente, representados pelo vetor cldssico de magnitude u = N, sendo U, momento
magnético atdmico e N € o nimero de &tomos magnéticos da particula; de modo que o momento
magnético de cada particula pode ser milhares de magnetons de Bohr. Esse fato aliado a analogia

com o sistema paramagnético motivou a nomenclatura superparamagnetismo (SOARES, 2012).

2.5 Sinteses e caracterizacao de nanoparticulas
2.5.1 Método Sol-Gel Proteico

Em meados do século XIX, os estudos de Ebelmen e Graham sobre géis a base
de silica, culminou em um grande interesse no meio cientifico pelo processo sol-gel para a
producgdo de vidros e materiais ceramicos (MEDEIROS, 2007). O método sol-gel protéico € uma
variacdo do método sol-gel, ambos sdo considerados métodos quimicos de sintese. A fase sol € a
suspensao coloidal de particulas s6lidas em um liquido e a fase gel é uma estrutura rigida de
particulas coloidais ou cadeias poliméricas que imobilizam a fase liquida em seus intersticios
(BRINKER; SCHERER, 2013).

O método sol-gel é baseado na reagdo de polimerizacio inorganica. E composto por
um sol que é uma dispersao estavel composta de particulas coloidais em um solvente, que com
o aumento da energia do sistema tende a evoluir para uma configuracao tridimensional, € um
gel que, como o proprio nome ja diz, € composto por polimero que da consisténcia gelatinosa
a solucdo (PINTO, 2011). Existem vdrias formas de preparacdo dessa técnica e recentemente
pesquisadores o dividiram em dois métodos (MEDEIROS, 2007). Sao eles o sol-gel convencional

e o proteico, este ultimo € o método no qual iremos utilizar no presente trabalho.
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O método tradicional pode ser realizado utilizando dois modos diferentes de prepara-
¢ao. Uma utiliza solucdo aquosas e a outra, que tem maior utilizacdo no meio académico, tem
como precursor um composto organometélico hidrolisdvel, no qual denominamos de alc6xidos
metélicos, esse composto € o resultado da reacao de um haleto metdlico com um determinado
dlcool. Apesar do método tradicional ser muito eficiente, 0 mesmo possui algumas desvantagens,
como por exemplo o alto custo de seus reagentes e a inviabilizacdo do processo em larga escala
entre outras (MEDEIROS, 2007).

O método sol-gel proteico utilizado neste trabalho é uma variante do método sol-gel
convencional, no qual podemos utilizar a gelatina ou a 4gua de coco como precursor organico
(M; J, ). Ambas funcionam como uma rede tridimensional rigida de cadeias poliméricas (PINTO,
2011). As referidas se mostraram muito eficientes na obten¢do de nanoparticulas uma vez que,
elas apresentam uma concentracdo bastante significativa de proteinas. (MENESES et al., 2007,
MAIA, 2005). Essa técnica se torna bastante interessante pelo fato de ser uma alternativa bastante

eficiente e de baixo custo.

2.5.2 Difracao de raios-X

As ondas eletromagnéticas que se propagam através de comprimentos de onda muito
reduzidos com valores no intervalo de 0,1nm —10 nm e com frequéncias superiores as radia¢des
ultravioletas, sdo chamadas de raio-X (FONER, 1996). Os raios-X sdo geralmente produzidos em
um tubo de elétrons a alto vacuo onde os elétrons sdo termonicamente emitidos de um filamento
catodo e acelerados até um anodo metélico por uma diferenca de potencial de 10keV ou mais.
Esses elétrons possuem energia suficiente para arrancar elétrons das camadas mais internas deste
anodo. Quando os elétrons voltam para os niveis de energia vazios eles perdem energia que €
emitida na forma de uma onda eletromagnética na regido do espectro caracteristico dos raios-X
(MCKELVEY, 1993).

O espagcamento dos dtomos numa grade cristalina pode ser determinado pela medida
dos angulos e intensidade pelos quais um feixe de raios-X, de um dado comprimento de onda, €
difratado pelas camadas de elétrons ao redor dos dtomos. O espagamento dos diferentes tipos de
atomos em moléculas organicas complexas, mesmo aquelas muitos grandes como as proteinas,
também pode ser analisado por métodos de difracdo de raios-X. Entretanto, esta € uma tarefa de
execucdo muito mais dificil do que para cristais simples, devido ao grande nimero de 4tomos na

molécula de proteina liberar milhares de pontos de difracdao, que precisam ser analisados por
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computadores (DAVID L.N;MICHAEL, 1998).
O principio operacional ocorre quando os raios-X sdo difratados por dtomos de dife-

rentes planos atdmicos de um cristal, separados pela distancia na Figura 6, podemos visualizar.

Figura 6 — Esquema bidimensional da difracdo dos raios-X por dois planos paralelos de um cristal
separados pela distancia d.

Fonte: Préprio Autora

Percebe-se que fragmento da radiacao incidente é refletida pelo primeiro plano de
atomos, contudo o restante da radiacdo alcanga na estrutura, tornando-se refletida pelos restantes
planos de dtomos interiores. Os sentidos trilhados pelos raios refletidos por aqueles planos dos
atomos interiores sao superiores aos dos planos dos dtomos externos. Sempre que a variagao
de caminhos entre os raios difratados (2dsenf) se empatarem a um multiplo inteiro (n) do
comprimento de onda (A) da radiag@o incidente acontece interferéncia construtiva, formando a

lei de Bragg (CULLITY; GRAHAM, 2015).

nA = 2dsin(0). (2.6)

J4, d é a distancia interplanar, 6 é o 4ngulo de incidéncia, n =1,2,3,4...,e L é o
comprimento de onda dos raios-X. No entanto, usamos apenas n = 1 0 que representa a primeira
franja de interferéncia construtiva. A dimensio que isto aparece, podemos observar-se com
detector que para algumas posi¢des angulares aponta um maximo de intensidade € a interferéncia
construtiva e para as outras posi¢des a intensidade é minima € a interferéncia destrutiva. Nessa
maneira, registra-se um modelo de difracdo de raios-X que € construido através de picos de

intensidades maximas (WANG, 2006).
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2.5.2.1 Refinamento estrutural

O método de Rietveld (RIETVELD, 1967) é um modelo baseado no método ma-
temdtico. Entretanto, a quantidade de cédlculo envolvida nesse modelo € enorme, fazendo-se
necessario o uso de um computador para realizi-los.

Refinar € tentar aproximar o maximo possivel,o difratograma observado devido a
difracdo de raios-X de uma determinada estrutura cristalina, de um difratograma calculado
(SANTOS, 2009).

O método de refinamento Rietveld € um método desenvolvido pelo cristalografista
holandés Hugo Rietveld para uso em caracterizagdo de materiais cristalinos. O método usa a
aproximacao por minimos quadrados para calcular as intensidades dos picos ponto a ponto e a
introdugdo dessa técnica representou um passo significante na andlise de padrdes de difracdo
de amostras em p0, pois, ao contrario de outras técnicas usadas na época, foi capaz de lidar de
maneira confidvel com superposi¢des de picos.

O principio do método € minimizar a fun¢io S, da diferenca entre os difratograma

calculado (y.4,) € observado (y,ps) (YOUNG et al., 2000).

Sy = Zwi [yiobs _yical]z]- (2.7)
i

No qual w; € o peso estatistico de cada ponto medido estruturais.

Os principais parametros refindveis na amostra sdo: parametros de rede (a, b, c, o,
B, 7); posi¢des atdmicas (X, y, z); fator de ocupagao; deslocamentos atdomicos (Uiso). Além
desses parametros estruturais listados, esse método fornece valores finais da largura a meia altura
(FWHM) dos picos utilizados no calculo da microestrutura (tamanho dos cristalitos e microde-
formacdo), dos fatores de escala e densidade para célculo da concentracio das fases, parametros
existentes no modelo pré-definido para determinar a orientagdo preferencial (textura), e dos
parametros chamados instrumentais que dependem da geometria do difratometro (NOGUEIRA,

2013).
2.5.2.2 Tamanho de cristalito

Equacao de Scherrer e de Williamson-Hall
Uma das formas utilizadas para determinar o tamanho dos cristalitos (D) para as

direcdes cristalograficas [hkl] foi utilizando a equacdo de Scherrer, determinada na equagdo 2.8
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(AZAROFF; BUERGER, 1958);

(2.8)

onde: A é o comprimento de onda do raio-X, k depende do arranjo experimental
utilizado e da geometria da amostra (JAMES, 1962), 6 € o angulo de difracdo,  é a largura a
meia altura dos picos de difracao (FWHM — Full Width at Half Maximum).

O tamanho médio dos cristalitos (D) e a microdeformacao dos cristalitos I (&) foram
obtidos pelo grafico de Williamson-Hall (WILLIAMSON; HALL, 1953), esse método considera
que o alargamento dos picos de difracdo € funcdo ndo s6 do tamanho de cristalito mas também
da microdeformacao, essa constatacao também foi relatada por (CULLITY; GRAHAM, 2009).
O método de Scherrer, apesar de ser bastante aplicado pelos pesquisadores, considera que a
largura dos picos de difracdo estd associado somente ao tamanho do cristalito, sem levar em
consideragdo o efeito da microdeformacgdo, o que pode induzir a erros no valor do tamanho
(GONCALVES et al., 2012).

Sendo a largura dos picos de difracdo uma combinacdo da largura relacionado
ao tamanho e da largura relacionado a microdeformacdo ,pode-se obter a seguinte relacao

(WILLIAMSON; HALL, 1953):

4
B CZ“’ _ lf) + 5 sind. 2.9)
Size Strain Plot (SSP)

O grifico de tamanho-deformacdo € uma representacdo grafica da relacdo entre o
tamanho dos cristalitos e a deformac@o da rede num material. E normalmente utilizado em
experiéncias de difracdo de raios X para analisar a microestrutura dos materiais. O grafico
tamanho-deformagdo baseia-se no principio de que o alargamento dos picos de difracdo resulta
tanto do tamanho dos cristalitos como da tens@o da rede dentro deles.

O gréfico é normalmente criado medindo a largura total a meio-maximo (FWHM)
dos picos de difracdo em diferentes angulos e, em seguida, calculando o tamanho dos cristalitos
e a tensdo da rede utilizando modelos matematicos, tais como a equagdo de Scherrer ou a andlise

de Williamson-HalLL (MANIAMMA et al., 2017).

1

Entenda-se por cristalito tamanho de dominio coerente
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O método gréfico SSP assume que o perfil dos picos de difracdo é a convolucgao de
duas fungdes gaussianas tendo larguras fBp e Be.A equacio 2.10 descreve o resultado tedrico da

largura total 8 dessa convolugdo (SARKAR,2019).

B> =B3+5:. 10

No método SSP, ndo se calcula a microdeformagao para cada direcdo cristalogréfica,
no lugar disso calcula-se uma microdeformacao rms, baseado no valor médio rms de uma fungao

gaussiana (MANIAMMA et al., 2017).

kA

2 2
S o)+ (4etan6)’. (2.11)

B~

Fazendo a multiplicagio da equacio 2.11 por Dcos8 /A% , no qual D é a distancia
interplanar, acharemos a equacgao 2.12.
d*B%cos20  k 16€2sin* 0
B—z = (=)%d* + e
A D A

Decompondo o valor de D na lei de Bragg, a equagao 2.6, substituindo apenas no

d’. (2.12)

ultimo termo da equacgdo 2.12, descobriremos a equacao 2.13.

d*B2cos26 k
ﬁl# = (5)2d> +4¢”. (2.13)

A equacgdo 2.13, € € definida a partir da Férmula de Stokes-Wilson. Nesse caso €
terd um valor diferente para cada valor de 0, (SEN,2020) afirmam que o valor médio rms da

microdeformacao, baseado num perfil gaussiano, € dado pela equacao.

2

Isolando o valor de € na equacdo 2.14 e fazendo a substituicdo na equagdo 2.12,

encontraremos a equacgao (2.15), que € a equacdo do Size-Strain (MANIAMMA et al., 2017)).

d’B*cos20  k
T = (5)2d2+275 < & >}%ms .

Os valore de D e < € >, para calcular, deve-se ter valores de 3 e 20 , para cada

(2.15)

pico de difragdo da amostra.
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2.5.3 Magnetometro de amostra vibrante

Entre as mais importantes caracteristicas fisicas estdo o tamanho, a distribui¢cao
de tamanho e a morfologia das particulas, parametros intrinsecos dos materiais (anisotropia
magnetocristalina e magnetizac¢do de saturacdo, entre outras), intera¢io superficie/interface, etc.
(SCHETTINO, 2009).

O magnetometro de amostra vibrante € um instrumento cientifico que mede propri-
edades magnéticas sendo amplamente utilizado nos laboratérios de pesquisa devido seu bom
desempenho, simplicidade funcional e baixo custo operacional. De forma geral, um magneto-
metro Magnetometro de amostra vibrante (VSM) € formado por um conjunto de equipamentos
usados para medir o momento magnético de uma amostra para um determinado valor de campo
aplicado (DIAS, 2011; FREITAS, 2009).

O magnetometro possui uma haste, cujo material nao € magnético, onde em uma
extremidade € colocada a amostra e a outra extremidade € fixada a um auto-falante que fornece a
frequéncia de vibracdo do conjunto haste-amostra; concomitantemente um eletroima gera um
campo magnético na direcdo da amostra, essa se magnetiza quando o campo atua perpendicular

ou paralelo a direcao de oscilacdo (SOARES, 2012).

2.5.4 Espectroscopia Mossbauer

A Espectroscopia Mossbauer (EM) tem sido amplamente aplicada para medir o
campo magnético hiperfino de nanoparticulas, seu comportamento dindmico em flutuagdes
térmicas, concentragdes relativas de fons de ferro com diferentes estados de carga fons com carga
diferente estado, etc (DORMANN et al., 1997, FONSECA et al., 2006).

O arranjo experimental da espectroscopia Mossbauer na geometria de transmissao
com disposi¢do linear apresenta fonte — amostra — detector dispostos nessa ordem. A fonte
radioativa € fixada na ponta de um eixo ligado a um transdutor de velocidade, que executa
um movimento oscilatério longitudinal, de velocidade madxima ajustdvel. Uma fina camada da
amostra absorvedora € posta no caminho da radiac¢do -y colimada e atrds dela um detector para os
fétons transmitidos. Quando o féton chega a amostra pode ou nao ser absorvido ressonantemente.
No caso de ter a energia requerida para a ressonancia, o foton é absorvido e reemitido sem
direcdo preferencial, de modo que poucos f6tons incidem no detector (NOGUEIRA, 2013). Na

Figura 7 podemos visualizar.
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Figura 7 — Esquema simplificado para obtencdo de um espectro Mossbauer.

A

Detector

v

Fonte radioativa Absorvedor

Fonte: Préprio Autor.

O espectro de Mossbauer resulta em curvas da contagem transmitida versus veloci-
dade, que estao relacionadas com a variagdo na energia do raio-7, por esse motivo €, também,
conhecido como espectro de transmissdo, caracterizado por vales de ressonancia (Figura 8).

Figura 8 — Espectro de transmissdo resultante de um experimento de
espectroscopia Mossbauer.

Contagens

- 0 + —
Veloadade (mmys)

Fonte: Préprio Autor.

Campos elétricos e magnéticos que se originam nos elétrons e cargas das vizinhangas
préximas ao nuicleo produzem perturbagdes em niveis nucleares chamadas de interagdes hiperfi-
nas nucleares (GRENWOOD; GIBB, 1971). As principais interagdes hiperfinas sao (GUTLICH
etal.,2011):

Deslocamento isomérico ou “isomer shift”: relaciona-se diretamente com os elé-
trons na regido nuclear, em especial com os elétrons da camada mais interna (s) que apresentam

maior densidade eletronica. Essa densidade estd interligada com o estado de valéncia dos fons e
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com as ligagdes quimicas, podendo ser determinados através do deslocamento isomérico

Interacao elétrica quadrupolar: estio presentes somente quando nicleos com
nimero quantico de spin maiores que 1/2 estdo envolvidos. Tais ndcleos apresentam uma
distribuicdo assimétrica de cargas elétricas e interagem com os gradientes de campo elétrico
presente na amostra. A interacdo elétrica entre este quadrupolo e o ambiente eletronico encurta o
tempo de vida dos estados magnéticos (o e 3) de spin nuclear, resultando também no alargamento
da linha de ressonancia.

Interacao magnética: as interacdes apresentadas anteriormente ocorrem devido a
presenca de cargas elétricas no nicleo do dtomo. Entretanto, um niicleo pode também interagir
com o campo magnético. Se o spin nuclear for diferente de zero, entdo este nucleo apresenta um
momento de dipolo magnético. Quando este interage com um campo magnético na regido nuclear,
esta interacdo levanta totalmente a degenerescéncia dos niveis de energia dos estados nucleares,
dando origem a um desdobramento magnético. O desdobramento magnético € diretamente
proporcional ao campo magnético aplicado na regido nuclear. Assim, a técnica propicia uma

maneira de medir este campo, identificando a ordem estrutural magnética (NOGUEIRA, 2013).
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3 METODOLOGIA

Os experimentos do sensor de corrente/campo magnético para acontecer foram
realizados os testes em laboratério do Instituto Federal do Ceara (IFCE), para que assim se
tornasse possivel recolher dados. O presente capitulo expde os materiais usados no setup e os
equipamentos utilizados. O processo experimental posto para realizar a captura das informacdes

da poténcia , na qual o fotodiodo recebe o sinal de luz da fibra ptica.

3.1 Materiais utilizados

3.1.1 Laser butterfly

A fonte luminosa utilizada no setup experimental foi um SFL 1550S que tem uma
frequéncia tinica com pacote Buttefly, controlado por um ITC4020 da Thorlabs mostrado na

FiguralO , que possui comprimento de onda central em 1550 nm e a largura de banda de 0.5 nm.

Figura 9 — SFL1550S - Frequéncia tinica com pacote Butterfly.

Fonte:(THORLABS, 2010)

Figura 10 — Controlador de diodo laser e de temperatura de bancada,
1TC4020.

TH

Fonte:(THORLABS, 2010)
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O ITC4020 € capaz de controlar a tensdo, a corrente e até mesmo a temperatura
do laser butterfly, J4 o SFLL1550S possui uma caracteristica que merece ser destacada, a qual é
chamada de corrente de treshold que equivale a 50 mA. Operando abaixo dessa corrente, o laser
possui um comportamento ao de um LED, ou seja, no regime de emissao espontianea. Por outro
lado, acima da corrente de treshold, o laser opera no modo de emissdo estimulada e a poténcia de
saida aumenta com a corrente em uma taxa maior, conforme sugere a Figura 9 (MAIA, 2020).

As zonas em cinza delimitam intervalo de corrente para o qual a operagdo do laser
émultimodo, e as brancas implicam no funcionamento do laser em opera¢cdo monomodo. No
laserbutterfly € possivel modificar o valor da corrente, e consequentemente alterar a poténcia de
saida. Baseando-se no gréfico da Figura 11, identifica-se o valor de poténcia de acordo com a

corrente configurada (MAIA, 2020).

Figura 11 — Regides de operacao do laser butterfly
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Fonte: (THORLABS, 2010)

3.1.2 Fibra optica multimodo

As fibras Opticas possuem uma estrutura cilindrica com um ntcleo de silica envolto
por uma casca que possui um indice de refracio menor. No experimento apresentado neste
trabalho utilizou-se a fibra multimodo, que permite a transmissdo de varios modos de propagacao
(AGRAWAL, 2004). A fibra utilizada nesse trabalho opera em uma faixa de comprimento de

onda que vai de 400 nm até 2200 nm, possui um nucleo com didmetro de 200 um.
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3.1.3 Fotodiodo

O fotodiodo € responsdvel por converter um sinal luminoso em um sinal elétrico.
Neste trabalho, foi utilizado um fotodiodo de germanio ver Figura 12, que opera em uma
faixa de comprimento de onda de 800 nm até 1800 nm , proveniente da empresa Thorlabs. O
dispositivo em questao ¢ um semicondutor de jun¢do p-n, cuja aplicagao de luz na jungdo provoca
transferéncia de energia das ondas de luz incidente para a estrutura atdmica, aumentando com

isso o ndmero de portadores minoritdrios (NASHELSKY; BOYLESTAD, 2004).

Figura 12 — Fotodiodo de Germanio

Fonte: (THORLABS, 2019)

3.1.4 Osciloscopio

O osciloscopio permite visualizar um sinal de tensdo e sua variagdo no dominio do
tempo em um grafico bidimensional. O modelo usado neste caso possui a funcdo FFT (Fast

Fourier Transform), que permitia plotar na tela o sinal também no dominio da frequéncia.

3.1.5 Multimetro

O dispositivo utilizado para medir algumas grandezas elétricas, tais como: ten-
sdo,corrente,resisténcia e entre outros. Desta forma nos experimentos deste trabalho, o multime-

tro foi aplicado para medir o parametro tensdo elétrica e sua variacao.

3.1.6 Teslameter

O teslameter € um registrador de campo magnético (Phywe). A ponta de prova que

foi utilizada foi axial e a escala € de 20 mT.
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3.2 Sintese das nanoparticulas

As nanoparticulas de NiFe;O4, as quais sao material de estudo desse trabalho, foram
sintetizadas utilizando o método sol-gel proteico (BRINKER; SCHERER, 2013). Na Figura
13 é descrita de forma resumida a sintetizacdo dos elementos para a obtengdo da amostra. No
laboratério sao utilizados dois béqueres, no primeiro, dissolvemos 4 g de gelatina em 4gua
destilada e no segundo, 8 g de nitrato de ferro (Fe(NO3)3 ).9H,0) em dgua destilada, logo em
seguida a gelatina foi adicionada a solu¢do de ferro. Em outros dois béqueres sdo dissolvidos
1,425 g de gelatina em dgua destilada e 2,85 g de nitrato de niquel (Ni(NO3); ).6H,0) em 4gua

destilada, logo em seguida a gelatina € adicionada a solucdo de niquel.

Figura 13 — Fluxograma da sintetizagao.

Fe(NO3):.9H,0 Gelatina HHHU;):. 6H,0 Gelatina
@ TR S @sse) (14258 ™\
\Hgﬂ T HID/ \QHQ:} T Hzﬂ./
4= Mistura Mistura e
k Agitacio Magnética . Mistura pr— Agitacio Magnética )
(20 min) (20 min)
2
Agitacio Magnética
(2 horas)
Secagem 100°C DRX e Medidas
(24 horas) ) Maceragio ™ Calcinacio W) Magnéticas

Fonte: Préprio Autor.

Ao final desses dois processos colocamos ambas as solucdes de ferro e niquel que
estdo dispostas em dois béqueres em agitacdo magnética por 20 minutos. Ao passar pela agitacao
magnética, as duas solu¢des sdo misturadas em um tnico béquer e colocadas, novamente, em
agitacdo magnética por 2 horas. Finalizado essa etapa, a amostra é levada para secagem em uma
estufa a uma temperatura média de 100 °C por 24 horas para remog¢ao de dgua, ao passar as 24
horas obtendo uma substancia escura conhecida como puff.

Apoés a secagem a amostra € macerada e o produto obtido € um pé de coloracio
marrom, no qual € calcinado por 4 horas a temperatura de 300°C, 500°C e 800°C. com taxa de

aquecimento de 15°C/mim.
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Fonte: Préprio Autor.

Figura 15 — Mufla de calcinacio.

Fonte:Préprio Autor.

Em um forno bipartido rotativo (20 rot./min) com sistema de homogeneizagao e
inclinacdo ajustdvel para que haja uma boa homogeneidade do p6. O fluxo de ar utilizado é de 50
ml/min. A temperatura maxima alcancada pelo forno € de 1100 °C (Figura 14), as nanoparticulas
calcinadas no forno rotativo foram as de 300°C. No forno tipo mufla da Figura 15, as amostras
de 500°C e 800°C, foram calcinadas.

Uma parte do p6 € separada para serem realizadas a caracterizacdo estrutural de
todas as amostras foram feitos pela técnicas difracao de raio-X (DRX) em um difratdmetro
Rigaku a radia¢do Cu-K (comprimento de onda A = 1,5418 A) , Fluorescéncia de raios-X (FRX)
, medidas dos espectros mossbauer (EM) e Magnetdmetro de amostra vibrante (VSM).

Por outro lado, as fases cristalinas foram indexadas com auxilio do banco de dados do
International Center for Diffraction Data (ICDD) (RIETVELD, 1967). Os parametros estruturais,

as posicoes atdmicas, fator de ocupagdo, parametros da funcdo perfil foram refinados usando o
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método de Rietveld (RIETVELD, 1967), com auxilio do software GSAS/EXPGUI (BLEICHER
et al., 2000).

3.3 Caracterizacao das nanoparticulas
3.3.1 Difracdo de raio-X

As medidas de difracao de raios-X deste trabalho foram realizadas ultilizando o
difratometro de raios-X, Rigaku (Figura 16), do Laboratério de Raios-X do departamento
de Fisica da Universidade Federal do Ceard (UFC). As radiagdes na qual as amostras foram
submetidas possuem comprimento de onda de A (Cu) = 1,5406 A. A identificacdo das fases
cristalinas foi adquirida através da utilizacdo do software X Pert HighScore Plus e do catdlogo
International Centre for Diffraction Data ICDD)(RIETVELD, 1967), este catdlogo nos fornece
as informacdes importantes sobre a fase identificado como: grupo espacial, célula unitéria,
volume da célula entre outros. O refinamento das amostras foi realizado pelo o método de

Rietveld, utilizado o software GSAS (LARSON; DREELE, )(TOBY, 2001).

Figura 16 — Rigaku gerador de raios-X.

Fonte: Préprio Autor.

A dimensao do cristalito foi calculada utilizando a equacao de Scherrer,e também,
os gréificos de Williamson-Hall e Size Strain Plot para estimarmos o tamanho do cristalito e a

microdeformacdo das amostras.
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3.4 Magnetometro de amostra vibrante

No presente trabalho as medidas magnéticas passaram em um magnetometro de
amostra vibrante, a uma temperatura ambiente. O procedimento proporciona uma resposta
magnética da amostra que (as curvas de histerese) no momento em que € aplicada em um
campo magnético. As medidas de magnetizacao das nanoparticulas ocorreram no Laboratério
de Anilises Magnética e Optica- LAMOp na Universidade do Estado do Rio Grande do Norte
(UERN).

3.5 Espectroscopia Mossbauer

Essa técnica propicia uma maneira de medir este campo, identificando a ordem
estrutural magnética.Os espectros Mossbauer foram obtidos no Laboratério de magnetismo e
materiais magnéticos da Universidade Federal do Ceard, com equipamento operando no modo de
transmissdao em temperatura ambiente. Por intermédio desses paradmetros magnéticos é possivel
observar a influéncia do tamanho dos cristalitos nas propriedades magnéticas do material. Os
espectros Mossbauer, para esse trabalho, foram registrados a temperatura ambiente, os dados

foram avaliados com espectros discretos utilizando uma rotina de minimos quadrados.

3.6 Fluorescéncia de raios-X

A fluorescéncia de raios-X das amostras foram realizadas no ZSXMini II-Rigaku,
disponivel na Universidade Federal do Ceard (UFC), no Laboratério de Raios-X. A agitacdo
dos fétons ou transi¢des atdbmicas € provocada por um espectro de banda de raios-X gerado
por um tubo de raios-X operado a uma tensao de 40 kV e 1,20 mA. O Dispositivo ha trés
monocromadores (TAP,LiF e PET) encarregados pela dispersdo em comprimento de onda dos
fétons de raios-X gerados pelos elementos quimicos presentes na nanoparticulas. Na Figura 17 €
apresentada a imagem do equipamento.

O espectrometro de fluorescéncia reconhece as energias de raios-X secundarios e
apresentados pelos elétrons das camadas mais externas do 4tomo, no decorrer do preenchimento
dos vazios largados nas camadas mais préximas do nicleo do dtomo ionizado, por raios-X
primdrios. Permite identificar os elementos quimicos presentes na amostras assim como as suas

quantidades, que sdo proporcionais as intensidades das energias emitidas.
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Figura 17 — ZSXMini II Rigaku.

— I ——.—ﬁ

Fonte: Préprio Autor.

3.7 Descricao do setup experimental

O sensor a ser utilizado neste trabalho, servird para o monitoramento de corrente e
campo magnético alternados que estdo interagindo com a ferrita de niquel, com base na teoria da
interferéncia modal, resultado dos efeitos lineares de dispersdo. O processo de composicao do
sensor ¢ descrito por meio da Figura 18 disposta abaixo.

Figura 18 — Setup com fibra multimodo - Descri¢do: 1 — Laser butterfly; 2

— Fibra monomodo; 3 — Fibra multimodo com ferrita de niquel; 4 — Bobina;
5 — Fotodiodo; 6 — Circuito eletrdnico; 7 — Osciloscépio/multimetro.

Fibra
monomodo
Osciloscdpio/multimetro Bobina 2
7 T | 0
| Laser
Circuito butterfly
eletrénico
: 3 Fibra multimodo com
| | ferita de niquel
5
Fotodiodo

Fonte: Adaptada da literatura (MAIA, 2020).

Para a realizagc@o do experimento, foi utilizado um variac para alimentar a bobina, e
assim gerar um campo magnético varidavel para que seja possivel medi-lo. A intensidade desse
campo magnético foi controlada pela corrente circulante na bobina. Em um dos fios de conexao
da bobina com o variac foi ligado um alicate amperimetro para que assim possamos realizar o
monitoramento dos valores de corrente injetados no qual serdo obtidos.

Espera se que o presente sensor pode ser caracterizado também como medidor de

corrente pelo fato de ser possivel fazer também uma correlacdo do sinal de saida em funcao da
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corrente elétrica, ja que o campo magnético € resultado da passagem dessa corrente pela bobina.
Por fim, o circuito eletrénico serd ligado a um osciloscépio e também em um multimetro para
medicao e coleta dos valores de tensdo elétrica.

As nanoparticulas foram envoltas na fibra 6ptica utilizando um tubo de plastico. A
fibra foi colocada dentro do tubo contendo as nanoparticulas, que é fechado em ambos os lados

com esponja e fixado na fibra com cola, como visto na Figura 19.

Figura 19 — Fibra 6ptica com nanoparticulas.

Fonte: Préprio Autor.

Dando seguimento foram produzidos os experimentos com o protétipo de bancada
montado na Figura 20. Os resultados exibidos e discutidos a seguir foram obtidos com o sensor

optico de fibra.

Figura 20 — Protétipo de bancada.

Fonte: Préprio Autor.

O sinal que foi medido na saida do do circuito eletronicos de captacao de dados,
resultando no surgimento de varios harmonicos no dominio da frequéncia. E possivel verificar
que na Figura 21 que o sinal tem bastante ruidos. Em seguida foi adicionado o filtro assim foi

possivel conseguir uma senoide bem definida e livre de harmdnicos na Figura 21.



Figura 21 — Sinal observado no osciloscépio sem o uso do circuito eletrd-
nico. Podendo observar que o sinal possui vérios harmonicos.
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4 RESULTADOS

No presente capitulo apresentamos os resultados obtidos da aplicagdo das técnicas
de caracterizacdo estruturais, microestruturais € magnéticas nas amostras de estudo, assim como
a resposta do sensor. Por outro lado, o refinamento estrutural dos dados de difracao de raios X
proporcionou o célculo do tamanho de cristalito pela equacao de Scherrer, Williamson-Hall e o
método SSP. Sdo apresentados também nesta sessao os calculos da sensibilidade do sensor para

cada amostra de estudo.

4.1 Caracterizacao estrutural e microestrutural

4.1.1 Fluorescéncia de raios-X

Nas amostras de estudo foram realizadas as medidas de Fluorescéncia de raios-X
(FRX) com intuito de determinar a concentragdo dos elementos Fe, Ni e impurezas. O objetivo
¢é verificar se a estequiometria do composto ndo se altera mesmo com todas as reacdes que
as amostras sofrem. Na tabela 1 sdo apresentados resultados quantitativos dos elementos nas
nanoparticulas NiFe,Oj.
Tabela 1 — Andlise de FRX das amostras de NiFe,O4
300°C 500°C 800°C
Elemento Massa(%) Massa(%) Massa(%)

Fe 63,146 64,442 64,824
Ni 34,142 33,147 32,774

Fonte:Préprio Autor.

Sabendo dos valores da massa atémica do Ni (58,6934) e Fe (55,845) e os valores
de porcentagem das suas massas Ni e Fe, exibidos na Tabela 1, € possivel calcular a propor¢ao
molar do composto, sendo assim, capaz de examinar sua relacdo estequiométrica Tabela 2, temos
os valores das propor¢cao molar e as calcinagdes.

Tabela 2 — Propor¢do molar entre Ni e Fe
Temperatura (°C)  Ni Fe

300 1,36 2,65
500 1,32 2,70
800 1,30 2,72

Fonte: Préprio Autor.
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Pode-se observar, na tabela 1, que as quantidades somadas de Ni e Fe equivale a
aproximadamente a 100% do total, o que ja € previsto.

No entanto, encontramos diferencga nas relacdes estequiométricas das amostras de
estudo e as tedricas usadas na hora da sintese, fato que pode estar relacionado a presenca de
impurezas. As impurezas podem ser concebidas nos reagentes que foram utilizados como:
Fe(NO3)3.9H,0 , Ni(NO3),.6H,0 e aos sais encontrados na gelatina. Ja a diferenca que €
encontrada para o ferro pode ser atribuida no momento na sua pesagem dos reagentes na

preparagao.

4.1.2 Difracdo de raios-X

Para a investigacdo das fases resultantes pds-mistura e identificagdo qualitativa
da fase presente foi realizada utilizando o software High Score Plus (ICSD 39030). Apds o
refinamento pelo método de Rietveld utilizando o software GSAS por meio da interface EXPGUI

obteve-se os resultados apresentados nas Figuras 22, 23 e 24.

Figura 22 — Difratograma da amostra de NiFe,Oy4 calcinadas a temperatu-

ras de 300°C.

200 - NiF204- 300°C

180 . IObS

160 — lcalc

140 —— Background

120 lobs- Icalc

100 | NiF6204
80 WRp= 0, 1488

=1,134

Intensidade(Contagens)
3
1

-80 T T T T T T T T
20 40 60 80 100

20(graus)
Fonte: Préprio Autor.
Na Figura 22 mostra-se o espectro de raios-X para a amostra em p6 de NiFe,Oy,

sintetizado na temperatura a 300°C, como podemos observar no gréfico foi analisada houve a

formacao de NiFe,O4 com a fase predominante, com estrutura cristalina cubica, Fd3m. Na qual
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pode-se observar que na temperatura de 300°C, os picos da NiFe,O4 sdo mais largos e de baixa
intensidade, que as demais temperaturas, esse fato € mais visivel para o plano (311).

No gréfico, os pontos preto representam os dados experimentais, a linha em vermelho
o perfil de difracdo calculado, a linha em azul a linha de background (ou de base) e a linha
em verde a diferenca entre os perfies experimentais e calculados. Note que aparecem também
diversas linhas verticais da cor preto, indiciado as posi¢cdes de Bragg para a fase de NiFe;O4.

Por outro lado nas amostras calcinadas em 500°C e 800°C, foi constatada a presencga
de uma fase secundaria de oxido de ferro (Fe;O3) com uma estrutura cristalina romboédrica e
grupo de simetria R3c. Nas Figuras 23 e 24 mostraram-se os resultados dos refinamentos das
amostras de NiFe;Oy4 calcinadas a 500 °C e 800 °C, respectivamente. A andlise de difracao
de raios-X foi usada para identificar e quantificar as fases, cristalinas presentes na amostra de
500°C, sendo possivel identificar duas fases distintas: uma fase referente ao NiFe,O4 usando
ICSD Collection (ICSD 076179) e a fase referente ao Fe,O3(ICSD 066756). Ja na amostra de
800°C, temos o (ICSD 02108) pra ferrita de niquel e uma fase secundéria Fe;O3 com o (ICSD
071194).

Figura 23 — Difratograma da amostra de NiFe,Oy4 calcinadas a temperatu-

ras de 500°C.
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Fonte: Préprio Autor.

Os resultados alcancados apds o refinamento estrutural usando o método Rietveld,

sao apresentados na Tabela 3. Na qual o tamanho médio dos cristalitos foram calculados pela
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Figura 24 — Difratograma da amostra de NiFe,O4 calcinadas a temperatu-

ras de 800°C.
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Fonte: Préprio Autor.

equacao de Scherrer e por o método Williamson-Hall a partir dos valores da largura a meia altura
dos picos de difracio (FWHM — Full Width at Half Maximum), tornando-se pelo grafico de

Williamson-Hall possivel determinar a micro-deformag¢do da amostra.

Tabela 3 — Resultados dos refinamentos pelo método de Rietveld.

Amostra/Temperatura (°C) NiFe,04-300°C NiFe,04—500°C NiFe,04—800°C

Ry, (%) 14,88 21,01 24,47
R, (%) 12,72 14,72 16,90
X 1,134 1,233 1,584
ParAmetro de Rede (A) 7,9868 8,3381 8,3395
Scherrer 2,0 17,0 64,8
D (nm) W-H 14,0 N/D N/D
SSP 2,14 16,10 53,85
£ (%) W-H 0,995 N/D N/D
SSP 0,095 41077 2,8.1077
NiFe, 04 NiFey04 (62%)  NiFe,04 (80%)

Fases Identificadas (100%) Fe,04(38%) Fe>0+(20%)

Fonte: Préprio Autor.

Consequentemente, os refinamentos podem ser examinados numericamente a partir
dos fatores de confiabilidade os quais sdo: o valor esperado (R),), perfil ponderado (R,,,) e fator
de ajuste (x?). Esses valores de confiabilidade, R, e R,,, precisam ficar préximos ou inferior

a 10% (GOMES et al., 2005). A condigio de ajuste x2, tem que tender a 1, pois esse fator é
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demonstrado pela relacdo (R,,,/R)) e tendo convergéncia o valor dessa relagdo aproxima-se de
1 e conseguimos afirmar que a intensidade observada (/) € a intensidade calculada (/.4;.) €
muito proxima (BID et al., 2007).

Verificando os valores para esses fatores apresentados na tabela 5 € possivel dizer
que os valores de R, e R,,, para as amostras foram superior a 10%. Na qual o valor maximo
obtido para esses fatores foi o R,,, de 24,47% da nanoparticula de NiFe,O4 - 800°C, podemos
perceber que estd um pouco distante do valor ideal de 10%, ainda pode ser considerado como um
valor aceitdvel. Em relacio a analise do 2, observa-se que os valores diversificaram de 1,134 a
1,584, 0 que aponta uma concordancia entres os fatores. Percebe-se que os fatores R, € R,,, € x?
revelam um bom refinamento das amostras.

Nas Figuras 25, 26 e 27 podemos observar os graficos de Williamson-Hall para todas
as amostras NiFe; Oy, respectivamente. Nota-se que a nanoparticula a 300°C permitiu tracar uma
reta entre os pontos e estimar o tamanho médio de cristalito e a microdeformacao pelo grafico
de Williamson-Hall, permitindo fazer um ajuste linear. Percebe-se que nas amostras de 500 e
800°C, os pontos estio dispersos, ndo possibilitando um ajuste linear. Com essa dispersao dos
pontos nao viabilizou estimar o tamanho médio dos cristalitos e a microdeformacao da amostra
por esse método. A dispersdo pode estar relacionada a anisotropia no tamanho dos cristalitos

(NOGUEIRA, 2013).

Figura 25 — Grafico de Williamson-Hall para as amostras de NiFe,;O4

calcinada a 300 °C.
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Fonte: Préprio Autor.



57

Figura 26 — Gréfico de Williamson-Hall para as amostras de NiFe;O4

3 (o]
calcinada a 500 °C.
0,0078 _
= NiFe,0,-500°C
-
0,0076
0,0074 - -
n
= 0,0072 ™ [ ]
%
g 0,0070 - " ]
d []
[--% -
0,0068 —
[ ] - L] -
n
0,0066 -
0,0064 | -
L}
0,0062
T T T T T T
0,1 0,2 0,3 04 0,5 0,6 0,7 0,8

4.sin0/%
Fonte: Préprio Autor.

Figura 27 — Gréfico de Williamson-Hall para as amostras de NiFe;O4

calcinada a 800 °C.
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Fonte: Préprio Autor.

Foi utilizado o método Size strain plot (SSP) para tentar determinar o tamanho médio
dos cristalitos e a microdeformagdo das nanoparticulas de NiFe,O4, pois jd que usando o grafico
de Williamson-Hall nao foi possivel fazer essas determinacdes nas amostras de 500 e 800°C.
Usando este método foi provavel conseguir boa homogeneidade entre os pontos permitindo tracar
uma reta média entre eles nas Figuras 28, 29 e 30. Deste modo foi possivel calcular o tamanho
médio dos cristalitos para as amostras, no entanto ndo foi possivel estimar a microdeformacao de

nanoparticula de 500°C e 800°C de NiFe;Oy.
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Os gréficos de SSP foi possivel fazer um ajuste por uma reta com fator de correlacio
R? maior que 90%. Podemos observar que as retas apresentam coeficiente angular positivo, O
que indica uma micro deformacao positiva, que define uma expansao na rede (GONCALVES
et al., 2012). O fator que teve uma atencao nessa andlise é ao tamanho médio dos cristalitos
calculado pelo grafico do SSP ter sido proximos com os valores calculados pela equacao de

Scherrer.

Figura 28 — Gréfico de SSP para as amostras de NiFe,O4 calcinada a 300

°C
ooooss| " NiFe,0-300°C
Fit Linear SSP (y = A + B.x) /‘
1 A= 5,67602E-6.....c., = 0,095%
000030 ] B=0.07202 oo D,., =214 nm
R? = 0,99998
= ]
& 0,00025 4 )
g o
< el
3 |
0,00020 -
0,00015 e
0,00010

T T T T T T T T T T T T T T
0,0015 0,0020 0,0025 0,0030 0,0035 0,0040 0,0045 0,0050

d’.p.coso

Fonte: Préprio Autor.

Figura 29 — Gréfico de SSP para as amostras de NiFe, O, calcinada a 500
°C.
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Figura 30 — Gréfico de SSP para as amostras de NiFe,O4 calcinada a 800
°C.
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4.1.3 Espectroscopia Mossbauer

Nas Figuras 31, 32 e 33 sdo apresentados os espectros Mossbauer das amostras de
ferrita de niquel calcinadas a diferentes temperaturas (300°, 500° e 800°C) durante 4h com seus

respectivos ajustes.

Figura 31 — Espectro Mossbauer amostra NiFe,O4 300°C.
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Fonte: Préprio Autor.

O espectro Mossbauer da amostra tratada a 300°C apresentou dois dubletos, caracte-
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rizando um comportamento superparamagnético da ferrita de niquel e da hematita, o que pode

estar associado ao tamanho de particula do material.

Tabela 4 — Parametros Hiperfinos amostra NiFe,O4 300°C
c(mm/s) A(mm/s) BHE®t) T(mm/s) Area (%)
DUBLETO 0,32 0,57 - 0,40 39,78
DUBLETO 0,33 1,00 - 0,51 60,22

Fonte: Préprio Autor.

A partir dos valores de deslocamento isomérico o e dos valores de quadrupolo A
(Tabela 4), podemos inferir que o ferro se encontra na forma Fe*>* em sitios octa e tetraédrico,
caracteristicos das ferritas e da hematita.
Figura 32 — Espectro Mossbauer amostra NiFe,O4 500°C.
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Tabela 5 — Parametros Hiperfinos amostra NiFe,O4 500°C
o(mm/s) A(mm/s) BHF({t) I'(mm/s) Area (%)
SINGLETO -0,11 - - 15,20 38,28
SEXTETO 0,34 -0,01 - 46,29 61,72

Fonte: Préprio Autor.

O espectro Mossbauer da amostra tratada a 500°C apresentou um singleto largo e

uma distribui¢do de sextetos, indicando que estd ocorrendo uma mudanga do regime superpara-
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magnético para o regime ferrimagnético da ferrita de niquel e antiferromagnético da hematita.
Isso pode estar associado ao tratamento térmico em temperatura mais elevada, o que pode gerar
0 aumento do tamanho de particula do material.

A distribui¢do do campo, grafico menor, apresenta uma banda mais expressiva em
valores variando de 40 a 58 T com maximo em 51 T. Foi realizada a deconvolucao deste pico
e pode-se perceber que o mesmo € constituido de dois outros picos com valores de 47,25 T

(podendo ser associado a ferrita de niquel) e 51,20 T (podendo ser associado a hematita).

Figura 33 — Espectro Mossbauer amostra NiFe,O4 800°C.
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Fonte: Préprio Autor.

Tabela 6 — Parametros Hiperfinos amostra NiFe,O4 800°C
o(mm/s) A(mm/s) BHFE(t) T(mm/s) Area (%)
DUBLETO 0,35 -0,05 - 50,66 100,00

Fonte: Préprio Autor.

O espectro Mossbauer da amostra tratada a 800°C apresentou uma distribuicdo de
sextetos, indicando que nesta temperatura, a mudanga do regime superparamagnético para regime
ferrimagnético da ferrita de niquel e antiferromagnético da hematita ja ocorreu.

A distribui¢do do campo, grafico menor, apresenta uma banda mais expressiva em
valores variando de 44 e 56 T com pico préximo de 52 T. Foi realizada a deconvolucao deste
pico e pode-se perceber que o mesmo € constituido de dois outros picos com valores de 49,64 T

(podendo ser associado a ferrita de niquel) e 52,21 (podendo ser associado a hematita).
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4.1.4 Magnetometro de amostra vibrante

Nas Figuras 34, 35 e 36 sdo apresentados os ciclos de histerese das nanoparticulas
de ferrita de niquel, NiFe,O4 — 300 °C, NiFe, 04 — 500 °C e NiFe,04 — 800 °C. Assim como, as
caracteristicas magnéticas foram definidas a partir das medidas do ciclo de histerese para cada

condic¢ao de sinterizagao.

Figura 34 — Ciclo de histerese referente a amostra NiFe,O4 — 300 °C
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Fonte: Préprio Autor.

Na Figura 34, é apresentado o laco de histerese da amostra NiFe;O4 - 300°C,
mostrado, uma maxima € de 0,844 meu/g e campo de coercivo de aproximadamente 0,01 Oe. A
baixa coercividade, baixa magnetizacio de saturacio e baixa magnetiza¢do remanente relaciona-
se de forma direta com os parametros microestruturais do material, tais como: tamanho médio
de cristalito (da ordem de 2,0 nm). A parte da superparamagnética € dada pelas particulas que
tém tamanho abaixo do didmetro critico, ja a contribui¢do ferrimagnética vem da contribui¢cdo
das particulas que possuem tamanhos acima do diametro critico. Entretanto, a espectroscopia
Mossbauer dessa amostra confirmou a fase superparamagnética. Acredita-se que para esse tipo de
material NiFe,O4 tem que expor um comportamento ferrimagnético. Todavia, ao analisar o ciclo
de histerese das Figuras 35 e 36, existem indicios da presenca de duas fases magnéticas, uma
superparamagnética e outra ferrimagnética. Com isso pode ocorrer devido a larga distribuicdo de
tamanhos e o material pode ser composto por particulas que tem tamanho acima e abaixo do

diametro critico.
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Figura 35 — Ciclo de histerese referente a amostra NiFe,O4 — 500 °C.
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Fonte: Préprio Autor.

A amostra NiFe;O4 — 500 °C apresenta uma méaxima de 15,73 (emu/g) e campo de
coercivo € de aproximadamente 0,085(0Oe) € o campo remanente 1,44 (emu/g). J4 na NiFe,O4
— 800 °C, temos que o maxima € 121,20 (emu/g) o campo de coercivo 0,093 (Oe) é campo
remanente 10,06 (emu/g). Para temperatura de preparacio baixa a amostra € superparamagnética
e para temperatura alta a amostra é ferrimagnética, o modo de se comportar € puramente
ferromagnético, os valores mostrados para a magnetizacdo de saturacdo em ambas as amostras
estdo de acordo com resultados encontrados na literatura para amostras de mesma composi¢ao e
obtidas usando a mesma sintese.

A Tabela 7 contém as propriedades magnéticas das nanoparticluas de NiFe,O4 estdo
apresentados tais como: os valores de magnetizacdo de saturacdo (M;), magnetizacdo remanente

(M,) , campo coercitividade (H.) e tamanho de cristalito.

Tabela 7 — Os parametros magnéticos das amostras de NiFe;Oj.

Amostras NiFe,O4- 300°C NiFe,04-500°C NiFe,04-800°C
D (Sherrer) 2,0 17,45 64,8

H.(Oe) 10 85 93

M, (emu/g) - 1,44 10,06
Mpmsx(emu/g) 0,844 15,73 21,20

Fase Magnética Superparamagnética Ferrimagnética  Ferrimagnética
Fonte: Préprio Autor.
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Figura 36 — Ciclo de histerese referente a amostra NiFe,O4 — 800 °C.
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4.2 Saturacio

A partir da primeira hipdtese a ser considerada inicial, que uma maior magnetizagdo
gera uma maior oscila¢do da fibra e consequentemente maior a poténcia de saida. A nanoparticula
com isso € fruto somente da interagdo do campo magnético aplicado com a magnetizac¢do induzida
na amostra.

A conjectura principal explica o comportamento do sensor com a nanoparticulas de
NiFe,O4 foram de que quanto maior é a magnetizacdo da amostra, maior € a oscilagdo da fibra
e, por consequéncia, maior a poténcia de saida. Com isso quer dizer que a saturagdo ocorreria
quando a magnetizacdo da nanoparticula for muito alta. A magnetizacdao da NiFe,O4 - 800°C
€ maior que a de NiFe,O4 -500°C, Com isso quer dizer que a saturagdo do sensor com a de
NiFe,O4 - 800°C € expressa na suposicao inicial. No entanto , os testes com a NiFe,O4 - 800°C
mostram valores de poténcia de saida inferior ao da NiFe,O,4 -500°C, por mais que tenha uma
magnetiza¢ao maior. Com isso, ndo € possivel dizer que a magnetiza¢do de um campo maximo &
o causador da saturacao do sensor.

Na execug¢do dos experimentos com o sensor multimodo utiliza-se campo magnético
alternado, deste modo a oscilacdo da fibra € semelhante a uma histerese, ja que a fibra varia de
um valor positivo de campo magnético para um valor negativo do campo magnético. Portanto,

investigar o campo magnético a partir das medidas do VSM das nanoparticulas conseguem dar
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uma explicacdo para a saturag@o ou ndo saturacao da poténcia de saida do sensor.

Examinamos neste tépico a respeito da saturagao da poténcia de saida do sensor. No
gréfico da Figura 37 apresentam as curvas de magnetizacio das nanoparticulas a sua comparacdo
entre elas, podemos observar que a magnetizacio da nanoparticula de NiFe;O4 a 300°C € bem
menor que as duas outras.

A Figura 37 permite uma ampliacdo da parte central das medidas de VSM de todas as
amostras e formam feita uma estimativa da largura horizontal da abertura dos ciclos de histereses.
Na qual é possivel observar que a relacdo entre a saturagdo do sensor € o intervalo do campo
magnético do ciclo de histerese das nanoparticulas. No momento em que o campo magnético
aplicado ao sensor € superior do intervalo do campo magnético da histerese tem a saturacdo da
poténcia de saida. Pode-se analisar que a largura horizontal da histerese € de 1 mT, pra amostra a
300°C.

No entanto, quando o campo magnético € aplicado ao sensor € inferior ao intervalo
do campo magnético da histerese ndo existe satura¢do do sensor. A amostra NiFe,O4 — 500 °C
ndo houve saturacdo e NiFe,O4 — 800 °C houve saturagcdo de poténcia, pode-se observar que as
larguras horizontais de suas histereses sao de 17 mT e 19 mT, respectivamente. Uma hip6tese €
que a distancia do campo aplicado influencia. O autor (ARAUJO, 2021) usou uma distancia de
4,3 cm € possivel perceber que decaiu com a distancia, entdo mais préximo maior € 0 campo
magnético.

A saturagdo deve ocorrer quando o campo aplicado € maior que a "largura da
histerese"obtida do VSM. Na amostra a 500°C € pra ter um crescimento até 17 mT, como
€ mostrado no VSM e depois ter um decaimento, no entanto iSso ndo aconteceu continuou
crescendo. Na nanoparticula a 800°C aconteceu o mesmo caso.

No entanto, quando o campo magnético € aplicado ao sensor € inferior ao intervalo
do campo magnético da histerese ndo existe saturacdo do sensor. As amostras NiFe,O4 — 500 °C
nao houve saturacdo e NiFe,O4 — 800 °C houve saturacdo de poténcia, pode-se observar que as

larguras horizontais de suas histereses sdo de 17 mT e 19 mT, respectivamente.



66

Figura 37 — As curvas de magnetizacdo das nanoparticulas na regido de
campo magnético utilizado no sensor.
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Fonte: Préprio Autor.

4.3 Caracterizacio do sensor interferométrico
4.3.1 Validagdo da bobina

Antes de realizar os experimentos foram feito, a caracterizacdo da bobina. Esta tem
o papel de gerar um campo magnético, ao fazer circular uma corrente elétrica na mesma. Foi
possivel constatar que o campo magnético € diretamente proporcional a corrente elétrica que
passa na bobina como predito pela teoria cldssica do electromagnetismo.

Para a realizacdo do teste foi utilizado um teslameter, para medir a intensidade do
campo magnético. A corrente elétrica foi injetada na bobina usando um variac, sendo que os
valores foram variados de 1 A a 10 A em intervalos de 1 A. A distincia usada é 1,2,3,4 e 5 cm.

Os testes de caracterizag@o da bobina sio apresentados em forma de grafico na Figura
38. Onde podemos constatar que na distancia menor (1 cm), os valores de minimo e maximo
obtidos referente ao campo magnético foram 3,88 mT e 35,6 mT. J4 para a distancia maiores (5
cm) foi atingido a marca de 1,1 mT e 10,0 mT referente a0 minimo e médximo respectivamente.
Pode-se observar na Figura 38, que o resultado é um gréfico linear do campo em fung¢do da
corrente.

Também observa-se que o campo magnético é diretamente proporcional a corrente
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da bobina.
Campo Magnético (mT)
I(A) 1cm 2cm 3cm 4cm  Scm
,o 03,7 029 01,8 01,4 01,0
20 07,6 056 03,77 02,7 02,0
3,0 10,8 08,3 05,7 04,1 03,0
4,0 144 11,1 07,5 055 039
5,0 17,9 13,77 094 06,8 05,0
6,0 21,2 16.1 11,1 08,1 05,9
7,0 247 190 129 09,5 06,9
8,0 284 21,5 14,7 10,8 07,8
9,0 32,0 244 16,7 12,2 0838
10,0 356 27,1 18,5 13,6 09,7

Fonte: Préprio Autor.
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elétrica que passa na bobina. Segundo a lei de Biot-Savart o comportamento linear do campo

magnético com corrente elétrica € o esperado ao medir campo ao longo do eixo de um solenoide,

usando um medidor de campo (Tesla-Meter) devido ao fato do campo se dispersar fora da bobina

e variar a distancia. Na Tabela 8 mostra-se a intensidade de campo referente a variagdo de

corrente, e distancias.

Podemos visualizar a partir da Figura 39, o grifico do campo magnético em funcao

da distancia da bobina. Nesse caso, pode-se utilizar uma fun¢do exponencial para ajustar o
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Figura 39 — Decaimento do campo em razio do aumento da distincia.
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Fonte: Préprio Autor.

decaimento do campo com a distancia.
4.3.2 Resultados utilizando o sensor com fibra multimodo

O campo magnético causado pela corrente elétrica alterna em uma frequéncia de
60Hz, A fibra vibra com a frequéncia de 60 Hz, todavia o efeito da distor¢do da fibra na
interferéncia multimodal ndo € sensivel a dire¢do da distor¢do. Assim, estando a fibra estendida
na posi¢ao mais préxima da bobina (pico de distor¢ao) ou na posica mais afastada da bobina
(pico de distor¢do), o efeito na interferéncia multimodal € o mesmo. Dessa forma, uma distor¢ao
com frequéncia de 60 Hz, ocasionard uma oscilagdo no sinal 6ptico com frequéncia dobrada,
120 Hz . O esperado € que quanto maior a corrente aplicada, maior serd o campo magnético
aplicado e maior serd amplitude de oscilac@o da fibra, pela multimodal, maior serd a oscilacao
no poténcia do sinal éptico.

O sinal alcangado na saida da fibra, além de ser formado pelo efeito do campo
magnético na ferrita de niquel, também era composto por ruidos oriundos do circuito eletronico
de amplificagdo e de perturbagdes mecanicas procedente do meio externo, o que comprova que o
sinal ndo era composto por uma frequéncia tnica. Desse modo, é necessdrio filtrar a frequéncia
de 120 Hz do sinal para medir tensdo de pico. Para frequéncia abaixo e acima de 120 Hz o sinal

de saida € atenuado, o circuito com a frequéncia de 120 Hz € adicionada um ganho ao sinal.
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Em seguida foi inserido o filtro passa faixa, houve novamente um novo experimento
com a montagem do sensor ptico. Na Figura 40 € demostrado o sinal medido na saida do filtro,
€ possivel perceber que no dominio do tempo foi permitido obter uma sendide bem definida
aparentemente livre de harmonicos. Nesse uma corrente de 8 A circulava pela bobina ao fixa-la

em uma distancia de 1,3 cm em relagdo a fibra sensora.

Figura 40 — Sinal observado no osciloscépio ao utilizar o circuito eletronico contendo o filtro passa
faixa, na qual o resultante no dominio da frequéncia é de 120 Hz.
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Nos experimentos do sensor multimodal foram utilizadas nanoparticulas magnéticas
de NiFe;O4 com diferentes tamanhos como elemento sensor. Os tamanhos médios dos cristalitos
utilizadas foram de 2,0 nm (NiFe;O4 — 300 °C), 17,0 nm (NiFe;O4 — 500 °C) e 64,8 nm (NiFe, 04
—800 °C).

Na Figura 40 mostram-se a resposta do sensor com a nanoparticulas de 17,0 nm
(NiFe;O4 — 500 °C) com relagdo a tensdo no fotodiodo ao ligar a saida do circuito com obtencao
de dados no osciloscdpio. A curva em amarelo demonstra a tensdo em fun¢do do tempo e a curva

em rosa expressa a poténcia no dominio da frequéncia. O valor da poténcia € obtido da tela do
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osciloscopio. Os resultados do sensor foram relativo a intensidade 6ptica de saida em fun¢do da
corrente , Com a variagdo de corrente alternada injetada na bobina de 1 a 10 A. Para o sensor
com nanoparticula de 2,0 nm (NiFe,04-300°C) a poténcia ndo cresce linearmente com o campo
magnético para o sensor, como mostra a Figura 41.

Foram observadas variagdes de aproximadamente 1,55 dBm com o aumento do
campo magnético.Na Tabela 9 sdo apresentados os valores de poténcia de saida medidos em
funcdo do campo (H) e da corrente elétrica (I) os experimentos com a fibra sensora com a
nanoparticula de 2,0 nm NiFe;04-300° C. Foram realizados 10 testes, mas a Tabela 9 s6 temos
3 para a amostra de 300°C, deliberou por escolher com uma boa coeréncia e um tendéncia de

linearidade.

Figura 41 — A resposta do sensor nao é linear nessa regido de campo magnético
para a nanoparticula de 2,0 nm. Os trés testes foram realizados sem desmontar
o0 aparato experimental e um imediatamente apds o outro. A sensibilidade foi
de 0,50 £+ 0,70. A distancia entre a fibra e o solendide foi de 1,3 cm.
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Fonte: Préprio Autor.

Observando a resposta do sensor para cada teste nas Figuras 42, 43 e 44 obteve com
a regressdo linear, com coeficiente de correlagio inferior (R? < 0,85), podemos concluir que
cada teste expresso nas Figuras 42, 43 e 44 ndo teve uma boa resposta por parte do sensor, pois

o valor obtido do R? foi inferior a 0,85 que é o valor disposto na literatura como sendo uma



71

resposta de bom desempenho por parte do sensor, porém isso nao signifique que ndo seja uma
resposta satisfatorio, pois apesar de nao ser o resultado esperado, o sensor obteve uma resposta.
Figura 42 — Resposta do sensor optico com relacdo a campo magnético

em funcdo da poténcia de saida para fibra ptica com NiFe,O4 (300 °C),
1° Teste .
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Fonte: Préprio Autor.

Essa funcao € descrita pelo tipo y = a + bx (linha de tendéncia), na qual a inclinagdo
das retas € a sensitividade do sensor por defini¢do, porque oferece a variagdo na saida por
variagdo na entrada. Na qual o critério importante € a sensibilidade do sensor. Normalmente,
uma alta sensibilidade € mais favordvel em aplicacOes praticas.

(SOUZA et al., 2018) apresentou que a sensibilidade do sensor (S) € possivel ser
calculada por meio de uma variac¢do da poténcia de saida (P) por a variacdo do campo magnético

aplicado (H), conforme € visto na equagao 4.1.

PP

§—_—= "1
H, —H,

4.1

entende-se que os valores de P; e P> sdo conseguidos pelo os dois campos magnéticos
diferentes, H| e H, de modo respectivo. Através da funcdo logaritmica o resultado alcancado é
um decibéis (dB/mT).

A Tabela 9 mostra os resultados obtidos dos experimentos com a fibra 6ptica com

NiFe;O4 — 300 °C. Pode-se observar que (AH) sdo variagdes do campo magnético e (AP,,; ) € a
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Figura 43 — Resposta do sensor 6ptico com relacdo a campo magnético
em fungdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O,4 (300 °C),
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Fonte: Préprio Autor.

Figura 44 — Resposta do sensor Optico com relacdo a campo magnético
em funcdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O4 (300 °C),

3° Teste .
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Fonte: Préprio Autor.

poténcia de saida sao apresentados no momento em que € aplicada a menor e a maior corrente.

A funcio de regressio, o coeficiente de correlagio que é (R?), angulo de inclinagio dareta e a
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sensibilidade .

Tabela 9 — Resposta do sensor com fibra 6ptica com NiFe,O4 (300°C).
Teste AH(mT) AP,,(dBm) R° 6  S(dBm/mT)

1 28,9 1,21 0,704 86,77 0,04
2 28,9 1,15 0,641 86,68 0,03
3 28,3 2,18 0,503 86,56 0,08
VM 28,7 1,55 - - 0,05

Fonte: Préprio Autor.

A poténcia de saida cresce linearmente com o campo magnético para o sensor com
nanoparticula de 17 nm, ao contrdrio do que acontece com o sensor com nanoparticula 2,0 nm,
como mostra a Figura 45.

Na Tabela 10 estao listados os valores medidos de poténcia em fun¢do do campo
magnético para uma distancia fixa de 1,3 cm entre fibra e bobina. Quanto a variacao do sinal
de saida do sensor, foram observadas variagdes de aproximadamente 16,26 dB com o aumento
do campo magnético. A Tabela 10 apresenta os valores de poténcia de saida (P,,;) medidos em
funcdo do campo magnético (H) e da corrente elétrica (/) nos experimentos com a fibra sensora
com nanoparticulas de 17,0 nm (NiFe,O4 — 500 °C), Foram feitos 10 Testes. Foi utilizados os
mesmos processo a fibra sensora de (300°C). Os teste a S00°C, podemos analisar que nao houve
saturagdo de poténcia de saida, no intervalo que foi usado. Pode-se observar na tabela que os
valores apenas cresceram. Diante desses valores foi possivel fazer uma curva de regressdo com
coeficiente de correlacdo.

E possivel observar na Figura 45 que a resposta do sensor é linear . Pode-se observar
que a resposta do sensor para cada teste da nanoparticula NiFe,O4 com tamanho de 17,0 nm é
mostrado nas Figuras 46, 47 e 48 . Na qual s@o considerados os valores medidos no intervalo de
1 a10 A, todas essas medidas sdo apresentadas na Tabela 10. Na qual assim foi feitas curvas de
regressdo com coeficiente de correlacio superior (R*> > 0,97). A Tabela 10 mostra os resultados
obtidos dos experimentos com a fibra optica com NiFe,O4 — 500 °C.

Tabela 10 — Resposta do sensor com fibra 6ptica com NiFe;O4 (500°C).
Teste AH(mT) AP, (dBm) R2 0 S (dBm/mT)

1 33,5 16,59 0,977 10,04 0,49
2 33,1 12,99 0,917 51,89 0,39
3 34,9 12,86 0,988 74,57 0,37
VM 33,83 14,15 - - 0,42

Fonte: Préprio Autor.



Figura 45 — A resposta do sensor € linear nessa regido de campo magnético
para a nanoparticula de 17 nm. Os trés testes foram realizados sem
desmontar o aparato experimental e um imediatamente apds o outro. A
sensibilidade foi de 0,37 £ 0,49. A distancia entre a fibra e o solenéide
foide 1,3 cm.
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Fonte: Préprio Autor.

Figura 46 — Resposta do sensor 6ptico com relagido a campo magnético
em fungdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O,4 (500 °C),
1° Teste .
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Fonte: Préprio Autor.
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Figura 47 — Resposta do sensor ptico com relacdo a campo magnético
em fungdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O4 (500 °C),

2° Teste .
16 - Fibra- NiFeZO4 (500°C)
4 ® Médida - 2° Teste ®
14 4 d=1,3 cm
y= 1,275 + 0,345*x L4
R’= 0,917
124 o= 5180
€ 104
o i
S
5 81
o)
& i
6 -
4 4
2 4
— 7 1 17—
-5 0 5 10 15 20 25 30 35 40
H (mT)

Fonte: Préprio Autor.

Figura 48 — Resposta do sensor Optico com relacdo a campo magnético
em funcdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O4 (500 °C),

3° Teste .
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Fonte: Préprio Autor.

Foram observadas variagdes de aproximadamente 20,0 dBm com o aumento do
campo magnético. Foram feitos os mesmos processos para a fibra sensora com NiFe,O4 — 500°C.

Os testes foram efetuados com esta fibra ndo houve saturacdo da poténcia de saida, no intervalo
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de 1 a 10 A, na qual o campo méximo que foi utilizadas nos experimentos foram de 10A. Em que
os valores de poténcia de saida somente cresceram. A Tabela 11 apontam os valores de poténcia
de saida campo magnético (H) os experimentos com a fibra sensora com as nanoparticulas de
64,8 nm.

A Tabela 11 apresenta os resultados obtidos dos experimentos com a fibra 6ptica
com NiFe;O4 — 800 °C. Na quais os valores apresentados das variacdes do campo magnético
(AH) e da poténcia de saida (AP,;,). Na Tabela 11 a sensibilidade foi calculada utilizando a
equacao 4.1, mas também pode ser dada a partir do coeficiente angular do ajuste da curva. Na
Figura 49, pode-se observar os trés testes da amostra a 800°C.

Percebe-se nos testes do sensor um fendmeno denominado de satura¢do, a mesma
ocorre quando o sensor atinge o limite superior da sua poténcia de saida em relagdo ao campo
magnético ndo podendo mais registrar valores mais altos. De outra maneira, quando um sensor
estd saturado, ele fornece leituras maximas, independentemente de o fendmeno que estd sendo
medido continuar aumentando.

Diferenciando-se da saturacdo do sensor, a saturacdo magnética de nanoparticulas
refere-se ao ponto em que nanoparticulas magnéticas atingem sua capacidade maxima de mag-
netizacdo. Este fendmeno € influenciado pelo tamanho e composi¢do das nanoparticulas. Em
nanoparticulas magnéticas, a saturagdo magnética pode ocorrer em tamanhos muito menores do
que nos materiais macroscopicos. Isso acontece porque, em escalas nanométricas, as proprieda-
des magnéticas podem ser fortemente afetadas pela superficie e pela quantidade de 4tomos que
compdem a nanoparticula.

A saturac@o magnética € o ponto em que um material magnético ndo pode mais ser
magnetizado, mesmo quando exposto a um campo magnético externo mais forte. Isso ocorre
quando todos os dipolos magnéticos no material estdo alinhados na mesma direcao e ndo podem
mais ser orientados adicionalmente. Cada material tem sua prépria saturagdo magnética, que
€ uma propriedade intrinseca do material e € importante em aplicacdes como na fabricacdo de
nucleos de transformadores e dispositivos magnéticos.

Nas Figuras 50, 51 e 52 temos os graficos dos testes NiFe,O4 - 800 °C. Nas Tabelas
9, 10 e 11 estdo mostrando valores na qual é possivel compreender que a sensibilidade do sensor
estd associada com o tamanho do cristalito e a magnetizacao da nanoparticula. Pode-se observar
a Figura 53.

Pode-se perceber que quanto maior o tamanho da nanoparticula, maior a magnetiza-



Figura 49 — A resposta do sensor € linear nessa regido de campo magnético

para

a nanoparticula de 64,8 nm. Porém houve saturacio, os trés testes

foram realizados sem desmontar o aparato experimental ¢ um imediata-
mente apds o outro. A sensibilidade foi de 0,89 + 0,96. A distancia entre
a fibra e o solenodide foi de 1,3 cm.
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Fonte: Préprio Autor.

Figura 50 — Resposta do sensor 6ptico com relagdo a campo magnético
em fungdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O,4 (800 °C),
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Fonte: Préprio Autor.
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Figura 51 — Resposta do sensor 6ptico com relacdo a campo magnético
em fungdo da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O,4 (800 °C),
2° Teste .
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Fonte: Préprio Autor.

Figura 52 — Resposta do sensor ptico com relacdo a campo magnético
em funcio da poténcia de saida para fibra 6ptica com NiFe,O4 (800 °C),

3° Teste .
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Fonte: Préprio Autor.

¢do dela e, por decorréncia, maior a sensibilidade na Tabela 12, dessa maneira é visivel tanto
pelo valor calculado para a sensibilidade, como também pelo angulo de inclinacdo da reta, que é

considerada a medida da sensibilidade do sensor. Na qual é importante salientar que essa relagao
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Tabela 11 — Resposta do sensor com fibra 6ptica com NiFe;O4 (800°C).
Teste AH(mT) AP, (dBm) R2 ?] S (dBm/mT)

1° 31,5 30,72 0,96 85,34 0,97
2° 31,0 32,85 0,89 84,96 1,05
3° 37,0 32,90 0,94 86,72 0,89
VM 31,16 32,15 - - 0,97

Fonte: Préprio Autor.

Figura 53 — A sensibilidade do sensor e Magnetizacdo da nanoparticula de
NiFe,04 em funcdo do tamanho médio da nanoparticula.
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da variacdo de poténcia na saida por variacdo de poténcia na entrada € vélida para a NiFe;Oy,
no entanto nao € possivel garantir que € valida para qualquer nanoparticula, em razao que as
nanoparticulas t€m suas caracteristicas especificas e magnetiza¢do, no entanto pode-se precisar

de outras condicoes.

Tabela 12 — sensibilidade das nanoparticulas , magnetiza¢do e tamanho

médio de NiFe,Oy.
Elemento Sensor S (dB/mT) My (emu/g) D (nm)
NiFe,04 -300 °C 0,50 £ 0,26 0,84 2,0
NiFe,04 -500 °C 0,42 £+ 0,05 15,73 17,0
NiFe;04 -800 °C 0,97 + 0,08 21,20 64,8

Fonte: Préprio Autor.

Normalmente, os sensores Opticos fundamentam-se na emissdo de um feixe de luz



80

que ¢é detectado por uma célula fotossensivel, nas quais sdo capazes de ser, um fotodiodo, um
fototransistor, entre outros. Na qual o sinal luminoso remetido € convertido para o dominio
elétrico. O autor (NASCIMIENTO, 2013), aponta algumas caracteristicas especificas que sdao
aplicadas para denominar um sensor, dos quais sdo mostrados a seguir.

Precisao: mensura o grau de reprodutibilidade dos experimentos feitos.

Sensibilidade: inclinac@o da curva de calibracio, isto é, seja ela continua ou nio ao
longo da gama de medigdo.

Exatidao: mensura o valor maximo de saida do sensor em verificagdo com o valor
real.

Linear: quando a conexao do sinal de entrada e da saida se aproxima de uma reta
ideal.

Histerese: no entanto o experimento € repetido mas o valor de saida medido sofre
um desvio mesmo que o valor de excitagdo seja igual.

offset: quando o sinal de saida ¢ diferente de zero mesmo que o sinal de entrada seja
nula.

Na literatura o autor (ARAUJO, 2021) prop0s a seguinte hipdtese, que quanto maior
for a magnetizacdo da amostra, maior a oscilacdo da fibra e por consequéncia maior a poténcia
de saida. Seguindo esse raciocinio, a saturac@o ocorreria quando a magnetizacdo da amostra
fosse muito alta. No entanto para a fibra sensora com NiFe,O4 — 300 °C, quando aumentava o
campo aplicado, a tendéncia que a poténcia de saida crescia, visto que a magnetizacdo € bem
pequena comparado com a de NiFe,O4 — 500 °C e NiFe;O4 — 800 °C . Porém, os resultados
obtidos para as fibras sensores com NiFe,O4 — 500 °C e NiFe;O4 — 800 °C, podemos observar
que elas mostram valores de magnetizag@o préximas, de 15,73 emu/g e 21,20 emu/g. Observa-se
que os valores médios da sensibilidade da fibra NiFe,O4 cresceram na ordem do tamanho do
cristalito.

Foram realizados um conjunto de testes sobre as amostras de estudo nas (Figuras
54, 55 e 56). No qual pode-se observar que ha uma diferenga nos valores de poténcia de saida a
campo zero, nas quais tendo variacdes de aproximadamente 15 e 20 dBm, para as nanoparticulas
calcinadas a 500°C e 800°C, podemos analisar a resposta do sensor para cada temperatura.

No entanto podemos perceber que a amostra de NiFe,Oy4 - 300°C, os pontos estao
dispersos pode-se observar que ndo tem uma boa linearidade. Porém foi possivel perceber que a

poténcia aumenta muito pouco, na qual pode-se concluir que a fibra de 300°C nio da pra analisar



Figura 54 — Conjunto de testes realizados no sensor multimodal utilizando
nanoparticulas de NiFe, O, calcinadas a 300°C.
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Fonte: Préprio Autor.

Figura 55 — Conjunto de testes realizados no sensor multimodal utilizando
nanoparticulas de NiFe, O, calcinadas a 500°C.
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Figura 56 — Conjunto de testes realizados no sensor multimodal utilizando
nanoparticulas de NiFe, O, calcinadas a 800°C.
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Fonte: Préprio Autor.

no sensor porque praticamente nao tem sensibilidade.

Pode-se observar a Figura 55, que a amostra de NiFe;O4 - 500°C, mostrou ter uma
boa resposta do sensor, na qual temos uma boa linearidade. J4 a amostra de 800°C podemos
analisar a Figura 56, em que foi possivel obter uma resposta boa no sensor, mostrou uma boa
linearidade. Foi possivel perceber que a hipdtese (ARAUJO, 2021), confirmou essa possibilidade,

pois podemos observar nas (Figuras 54, 55 e 56).

4.4 Investigacao de comparacoes de sensores com relacio ao estado da arte.

Nesta secdo s@o apresentados valores de sensibilidade encontrados na literatura,
conforme analisar a sensibilidade do sensor proposto uma relacdo de comparagao entre o
protétipo de medicao de corrente/campo magnético utilizando a estrutura (SM-MM)e os demais
trabalhos descritos na literatura.

Podemos observar na Tabela 13 que sdo apresentados uma anélise de estudo compa-
rativo com alguns resultados encontrados pelo progresso dos respectivos trabalhos. Na segunda
coluna foram colocados as estruturas de cada setup, ja na terceira coluna € exposto a faixa de

detec¢do de campo magnético e na quarta coluna mostrados os valores das sensibilidade para
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cada sensor obtidas.

Tabela 13 — Andlise de resultados comparativos da literatura.

Autor Meétodo Range de deteccdo sensibilidade
(MAIA, 2020) SMF-MMF 4,49 a 12,57mT 1,28 dB/mT
(SOUZA et al.,2018) MZI e Ferrita de niquel <0,75 mT 66,7 dB/mT
(ARAUIJO, 2021) MZI e Ferrita de niquel 12,0 mT 2,49 dB/mT
(HUANG et al., 2017) SMS e FM 8,70 a 20,70 mT 0,97 dB/mT
Este trabalho (2023) SMF-MMF e Ferrita de niquel 2,5 a 35,0 mT 0,97 dB/mT

Fonte: Préprio Autor.

Ao relacionar a sensibilidade obtidas na literatura com a deste trabalho, podemos
observar na Tabela 13, € possivel evidenciar que o presente trabalho apresentou uma sensibilidade
que esta de acordo com a literatura.

Os autores (SOUZA et al., 2018) e (ARAUJO, 2021) também alcancaram uma
sensibilidade mais elevada, contudo a faixa de medicao da intensidade de campo magnético é
menor, por exemplo o trabalho proposto por (SOUZA et al., 2018), a sensibilidade foi excelente,

no entanto para o campo abaixo de 0,75 mT.
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5 CONCLUSOES

Nesta dissertagdo, o nosso objeto de estudo é um sensor de campo magnético e
corrente que encaminhou-se com base no efeito de interferéncia multimodal, na qual o elemento
sensor foi a ferrita de niquel (NiFe,O,), que foi sintetizada através do método Sol-gel proteico.
Mediante as sinteses obtidas foram realizadas medidas técnicas como Difracao de raios-X (DRX),
FRX, VSM e EM, para sabermos se as amostras apresentariam caracteristicas que indicassem
uma boa interagdo com o sensor campo magnético.

Ao interagir com o campo magnético gerado por uma bobina, o elemento sensor
provoca atraso entre os sinais que se propagam nos modos em que a amplitude do sinal aumenta
em funcdo do crescimento do campo. O sinal apresentado no osciloscopio afirmou que o pulso
de luz é modulado pela reacdo oscilante do campo magnético, que consequentemente € uma
onda senoidal.

Nos resultados encontrados, pode-se perceber que a sensibilidade do sensor aumenta
com a magnetizacdo da nanoparticula. Na qual isso acontece, porque a magnetizacio e a
oscilacdo da amostra sdo diretamente proporcionais, isso sendo proveniente da interacdo do
campo magnético aplicado com a magnetizacao induzida na mesma. Podemos analisar, que
a magnetizacdo da amostra aumenta com o tamanho de cristalito, pode-se entdo dizer, que a
sensitividade do sensor estd relacionada a magnetizacdo e, por consequéncia também ao tamanho
da nanoparticula. Uma hipétese que a largura da histerese magnética tem influéncia direta na

saturacdo nao pode ser verificada.
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6 SUGESTOES DE TRABALHOS FUTUROS

» Melhorar o circuito eletronico para aumentar a poténcia medida e diminuir o ruido.

» Tentar melhorar a repetibilidade do experimento.
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APENDICE A -

TABELAS

Tabela 14 — Medidas alcangadas nos experimentos da fibra sensora com
NiFe,04 (300° C).

1° Teste 2° Teste 3° Teste

I[(A) H(mT) Py (dBm) H(@mT) P,y (dBm) H(@mT) Py (dBm)
0 0 -17,845 0 -14,595 0 -17,513
1 2,9 -17,855 3,4 -17,542 2,8 -16,496
2 5,9 -17,458 6,1 -16,635 6,2 -16,49
3 9,0 -16,955 9,0 -16,17 8,9 -16,316
4 12,1 -16,735 12,1 -16,39 11,5 -15,919
5 14,8 -16,748 14,7 -16,561 14,5 -15,848
6 17,6 -16,997 17,6 -16,264 17,0 -14,95
7 20,7 -16,438 20,0 -15,351 19,7 -15,854
8 23,1 -16,635 23,3 -15,938 22,7 -16,054
9 26,3 -16,048 26,1 -15,144 25,3 -15,17
10 28,9 -17,371 28,9 -15,748 28,3 -15,331

Fonte: Préprio Autor.

Tabela 15 — Medidas alcangadas nos experimentos da fibra sensora com
NiFe,04 (500 °C)

1° Teste 2° Teste 3° Teste

[(A) H(@mT) Py (dBm) H(mT) PF,y (dBm) H(@mT) F,, (dBm)
0 0 -1,011 0 2,162 0 3,407
1 03,1 2,762 02,8 2,981 02,7 4,947
2 06,6 2,872 06,4 4,198 06,3 5,392
3 10,4 4,295 10,1 4,598 10,2 7,732
4 13,6 6,022 13,8 5,316 13,8 8,077
5 17,5 9,320 17,6 5,681 17,8 10,421
6 20,7 10,488 21,1 7,374 21,4 11,171
7 24,1 13,128 24,7 9,133 25,1 13,248
8 27,3 13,845 28,1 9,865 28,4 13,939
9 30,3 15,317 31,8 13,687 31,8 14,327
10 33,5 15,588 35,1 15,158 349 16,266

Fonte: Préprio Autor.
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Tabela 16 — Medidas alcancadas nos experimentos da fibra sensora com
NiFe,04 (800 °C).

1° Teste 2° Teste 3° Teste
I[(A) H(@mT) Py (dBm) H(@mT) P,y (dBm) H(@mT) F,, (dBm)

0 0 -13,085 0 -18,129 0 -15,899
1 03,0 -13,343 2,9 -10,561 3,4 -13,587
2 06,2 -4,734 6,5 -2,702 7,4 -12,520
3 09,4 -1,298 9,5 1,757 11,2 -10,839
4 12,8 3,146 12,9 3,833 15,3 -1,011

5 16,0 7,497 16,4 6,267 19,0 4,553

6 19,6 10,576 19,5 7,626 22,9 10,140
7 22,6 13,277 22,6 8,778 26,6 13,767
8 25,5 16,453 25,8 11,121 30,0 15,994
9 28,8 17,450 28,8 13,822 33,9 16,358
10 31,5 17,647 31,0 14,731 37,0 17,017

Fonte: Préprio Autor.

93



	Folha de rosto
	Agradecimentos
	Resumo
	Abstract
	Lista de Símbolos
	Sumário
	Introdução
	Objetivos
	Objetivo Geral
	Objetivos Específicos


	Revisão Bibliográfica
	Fibra óptica
	Fibra multimodo de índice degrau
	Fibra multimodo de índice gradual 
	Dispersões em fibra óptica
	Dispersão modal
	Dispersão cromática

	Interferência multimodal

	Sensores interferométricos
	 Ferrita de níquel
	Propriedades magnéticas
	Sínteses e caracterização de nanopartículas
	Método Sol-Gel Proteico
	Difração de raios-X
	Refinamento estrutural
	Tamanho de cristalito

	Magnetômetro de amostra vibrante
	Espectroscopia Mössbauer


	Metodologia
	Materiais utilizados
	Laser butterfly
	 Fibra óptica multimodo
	Fotodiodo
	 Osciloscopio
	 Multímetro
	 Teslameter

	Síntese das nanopartículas
	Caracterização das nanopartículas
	Difração de raio-X

	Magnetômetro de amostra vibrante
	Espectroscopia Mössbauer
	 Fluorescência de raios-X
	Descrição do setup experimental

	Resultados
	Caracterização estrutural e microestrutural
	Fluorescência de raios-X
	Difração de raios-X
	Espectroscopia Mössbauer
	Magnetômetro de amostra vibrante

	Saturação
	Caracterização do sensor interferométrico
	 Validação da bobina
	Resultados utilizando o sensor com fibra multimodo

	Investigação de comparações de sensores com relação ao estado da arte.

	Conclusões
	Sugestões de Trabalhos futuros
	REFERÊNCIAS
	APÊNDICES
	Tabelas



