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Resumo

O trabalho apresentado a seguir, tem como objetivo processar e caracterizar ferritas de
magnésio e niquel de estequiometria MgyNi;«Fe,O4 onde x=0,2; 0,4; 0,6; 0,8. O método
cerdmico convencional foi utilizado na preparacdo das amostras. Tal método consiste na
mistura, moagem, calcinacdo e sinterizacdo em altas temperaturas dos 6xidos de ferro, 6xido
de zinco e dxido de niquel. Para entender os efeitos da variacdo da fracdo molar de magnésio
na ferrita estudada, analises da morfologia, estruturais e eletromagnéticas serdo realizadas
utilizando-se as técnicas de MEV (Microscopia Eletrdnica de Varredura), DRX (difracdo de
raios X). Além das atividades realizadas, este relatorio contém descricdes de aspectos

tedricos e praticos sobre a ferrita estudada.

1. Introducéo
O trabalho teve duracdo de um ano, com inicio em agosto de 2013 e término em julho de
2014. Primeiramente, foi feito um levantamento da biografia a ser utilizada durante o periodo
de inciacdo. O objetivo foi processar e caracterizar um material cerdmico magnético: as
ferritas de magnésio e niquel (MgxNiiFe,04) do tipo mistas, com estrutura de espinélio, onde
0s cations metalicos se alinham ao redor dos atomos de ferro e oxigénio. Este comportamento
microscopico é fundamental para explicar propriedades macroscopicas das ceramicas como
resisténcia a altas temperaturas, resisténcia mecanica entre outras. O método utilizado para
processar as ferritas foi o ceramico convencional, onde os 6xidos desejados sdo misturados
em forma de po, em condicOes especificas de pressdo e temperatura. Apds o processamento,
0 maior interesse foi enumerar as caracteristicas mais relevantes que a ferrita MgNi

apresenta. Na pesquisa foram feitas medidas do tamanho médio do gréo, a verificagdo se o
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material € monofasico, a medicéo de propriedades eletromagnéticas também era prevista, mas

um atraso na confeccdo da matriz impossibilitou o termino do projeto a tempo.

2. Material e métodos
2.1 Pesagem e Moagem primaria
Para a obtencdo da estequiometria da ferrita desejada, os 6xidos foram pesados em uma
balanga digital Gehaka, modelo BK500, classe 11, com precisdo de duas casas decimais. Em
seguida, formam misturados em um moinho planetério Fritsch por 1h.

2.2 Secagem e Calcinacéo
Apds a primeira moagem, quatro recipientes, que continham a mistura dos Oxidos, foram
deixados em uma estufa Fanem modelo 315-SE, a 100°C, até que ndo existisse mais umidade
na mistura. Depois de secas, as amostras foram maceradas em um almofariz de porcelana,
para que formassem um po fino e uma pequena porcdo deste po, foi coletada para que
posteriormente fosse medido o tamanho do grdo. O restante foi pesado novamente e sua
massa total foi divida em trés por¢bes de mesma quantidade e prensada em forma de uma
pastilha de 5cm de didmetro, nesta prensagem foi utilizada uma prensa uniaxial CRAVER, a
uma pressao média de 1,5 ton. Depois disso, as pastilhas foram calcinadas, onde utilizou-se o
forno da marca EDG Equipamentos, modelo F-3000 3P-S INOX, com taxa de aquecimento
de 200°C/h . A temperatura foi elevada até 800°C, e mantida constante por quatro horas. Ap6s
a calcinacdo, as pastilhas foram maceradas em um almofariz de porcelana, mais uma vez,
uma pequena massa da mistura foi retirada, para analisar se a ferrita era monofésica.

2.3 Moagem secundaria e Sinterizacao
O material calcinado e macerado foi novamente submetido & moagem em moinho planetério
por 1h, e feita a secagem na estufa a 100°C/1h. Foi separada uma quantidade da amostra para
medir o tamanho médio de particula. Para as medidas de permeabilidade e a permissividade
das ferritas, elas precisam ser compactadas em pequenos tordides, com 7mm de diametro
externo, 3mm de diametro interno e altura entre 5 e 10mm, medidas que tornam o toroide
compativel ao porta-amostra usado para a caracterizacdo eletromagnética da ferrita. Foi

constatado que os tordides sofrem contracdo durante a sinterizacao.
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2.4 Medicao do tamanho de grao

Durante o processamento da ferrita, ap0s a primeira e segunda moagens, uma pequena
parcela de material em forma de pd, foi retirada e encaminhada ao laboratério, para que
fossem medidos os tamanhos médios dos gréos.

2.5 Difracéo de raios X

Apds a calcinacdo, uma pequena parte das amostras foi retirada e encaminhada a difracdo de
raios X. Apos a sinterazacdo outra parcela de cada amostra foi retirada para uma nova
medicdo. O objetivo de tal procedimento era constatar se 0 material obtido era monofasico.
2.6 Microscopia Eletronica de Varredura MEV

Pastilhas das 6 composi¢bes foram sinterizadas. Depois foram embutidas em baquelite,
lichadas, polidas e por fim, foi realizado um ataque quimico com é&cido fosforico ( H3PO,)
fervente. Apds este processo as pastilhas foram encaminhadas ao MEV.

3. Resultados
3.1 Micoscopia Eletrénica de Varredura (MEV)

A microscopia foi realizada, para que se pudesse constatar a formacao de gréos

Figura 1. MEV da amostra x=0



W IALE

Instituto de Aeronéutica e Espaco

©
o
u,..H
-
c
2L
@)
o
AT
On
©
2
c
<5}
©
(75}
©
w
o
m
<5}
©
©
c
o
o
=}
=
-
w
c
©
£
©
e
o>
o
e
o

=0.2

Figura 2. MEV da amostra X

=0.4

Fgra 3.MEV da amostra x



Instituto de Aeronéutica e Espaco a
Programa Institucional de Bolsas de Iniciacdo Cientifica Q CNPq

/

\

Figura 5. MEV da amostra x=0.8
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Figura 6. MEV da amostra x=1

3.2 Difragéo de Raios X (DRX)
O material foi submetido a difracdo de raios X, para que fosse analisada a formacdo de um
material monofésico.
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Figura 7. DRX da amostra x=0
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Figura 9. DRX da amostra x=0.4
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Figura 10. DRX da amostra x=0.6
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Figura 11. DRX da amostra x=0.8
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4. Conclusdes

Como dito acima, algumas das medicGes previstas no inicio do projeto ndo foram realizadas,
pois, alguns equipamentos ndo puderam ser utilizados a tempo e pesquisa ficou um pouco
comprometida. As fotos do MEV mostraram uma diminui¢do no numero de buracos a medida
que a porcentagem de magnésio aumentava, além de ter sido constatada uma melhor

formacédo do gréo.
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