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Resumo

O relatorio apresenta 0 processamento e a caracterizacdo utilizados em ferritas de niquel e
zinco, que sdo amplamente utilizados na industria em equipamentos eletrénicos. Foi estudada
a influéncia da concentragdo de zinco nas propriedades microestruturais e eletromagnéticas
do material, seguindo a estequiometria NixZn;xFe,O4 onde x = 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 e 1. O pb
de ferrita de niquel e zinco foi produzido através do meétodo ceramico convencional,
utilizando prensa uniaxial e isostatica para a conformacéo em pastilhas. O tratamento térmico
foi realizado com calcinagdo seguido, de sinterizacdo nas temperaturas de 1200, 1300 e
1400 °C para cada composicdo. Foi realizado o embutimento a frio das pastilhas, seguida de
ceramografia e feito o ataque quimico nas amostras. As pastilhas foram submetidas a analise
de micrografia eletrdnica de varredura para analise da microestrutura, no qual percebeu-se
que a temperatura de sinterizacdo de 1400 °C produz grdos maiores. Observou-se, também,
que as amostras de estequiometria Nig2Zno gFe,O4 apresentam os maiores gréaos formados. O
material foi conformado em tordides para caracterizacdo eletromagnética, e a amostra de
estequiometria Nig4Zng ¢Fe,O4 apresentou 0 maior valor de permeabilidade magnética na
faixa de frequéncias 10 kHz a 100 MHz.

1. Introducéo

Ferritas de niquel e zinco (NiZn) sdo materiais magnéticos moles, considerados muito
versateis para o uso em geral, sendo usualmente, utilizados para aplicacdo em equipamentos
eletronicos de alta frequéncia e absorvedores de radiacdo eletromagnética [1,2] devido a sua

alta resistividade. Seu baixo custo, sua facilidade de processamento e sua estabilidade térmica
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e quimica sdo caracteristicas pertencentes as ferritas de NiZn que as tornam mais atrativas no
ambito industrial [3,4].

A composicdo de um material é determinante para a definicdo de suas propriedades. Sabe-se
que a concentracdo de zinco nas ferritas de NiZn pode ser considerada um pardmetro de
controle para obtencdo das propriedades desejadas, sejam elas propriedades mecanicas,
elétricas ou magnéticas.

A estrutura cristalina apresentada pela ferrita é do tipo espinélio inversa, isso significa que,
enquanto uma ferrita cubica do tipo espinélio normal apresenta oito unidades no padrdo
AB,0,, uma ferrita espinélio inversa apresentard o padrdo B[AB]O, [5,6]. Sabe-se que o
elemento zinco possui um raio atbmico maior do que o do elemento niquel, desse modo,
variando sua concentracdo no material pode-se alterar a disposicdo dos ions metalicos na
estrutura cristalina do tipo espinélio, acarretando em mudancas nas propriedades finais das
ferritas [1].

Considerando que as propriedades eletromagnéticas de uma ferrita de NiZn sdo as
caracteristicas de maior interesse do material devido a sua aplicacdo final, e sabendo que
estas sofrem influéncia direta de fatores como: composi¢cdo quimica, tamanho de grdo e
presenca de poros, tem-se como objetivo o estudo da concentracdo de zinco na ferrita de
niquel e sua interferéncia na microestrutura do material obtido e, consequentemente, seu

efeito sobre as propriedades eletromagnéticas.
2. Materiais e Métodos

As amostras de ferrita de NiZn de diferentes composi¢des quimicas, sendo NixZn; «Fe;O4
onde x = 0; 0,2; 0,4; 0,6; 0,8 e 1, foram processadas pelo método ceramico convencional,
utilizando-se de moinho de bolas de alumina, seguida de prensagem uniaxial com prensa
marca Marconi, com pressdo de 1,5 bar, na forma de pastilhas com 2cm de diametro, e em
formato de toroides de didmetro externo e interno de 8,15 mm e 3,54 mm, respectivamente,
sendo produzidas em triplicatas para cada composicdo. A calcinacdo das pastilhas foi
realizada em forno de alta temperatura a taxa de aquecimento de 240 °C/h até o patamar de
800 °C, mantido por quatro horas. Em seguida, foram maceradas utilizando-se pistilo e
almofariz, prensadas mais uma vez uniaxialmente em uma matriz de 2 cm de didmetro. As

pastilhas foram prensadas em prensa isostatica da marca Paul Weber, e sinterizadas nas
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temperaturas de 1200, 1300 e 1400 °C, em forno da marca Lindenberg modelo Blue, sendo a
taxa de aquecimento de 240 °C/h e permanecendo no patamar por seis horas. Os tordides
também foram sinterizados nas mesmas condigdes.

As pastilhas tratadas termicamente foram embutidas a frio em resina polimérica ortocristal da
marca Valglass. O processo de ceramografia foi realizado utilizando lixas de diferentes
granulometrias (80, 120, 220 e 400) da marca Strues modelo Knuth rotor, seguida de
lixamento com pasta de diamante, no equipamento Panambra modelo DP-10, e polimento
com silica coloidal com polidora da marca Polipan modelo 2-Pantec. Realizou-se ataque
quimico utilizando acido fluoridrico ndo diluido com imersdo das amostras durante 10
minutos. Foi realizada analise microestrutural das amostras sinterizadas através de
microscopia eletronica de varredura da marca LEO modelo 435Vpi. As amostras toroidais de
ferritas de NiZn foram caracterizados eletromagneticamente utilizando-se um analisador de

impedancia Agilent modelo 4294A na faixa de frequéncias 10 kHz a 100 MHz.
3. Resultados e discusséo

A identificacdo de cada amostra com a especificacdo da estequiometria e sua respectiva
temperatura de sinterizacdo utilizada encontra-se na Tabela 1. Apds a etapa de prensagem das
pastilhas obteve-se um total de 18 amostras distintas, no qual através da analise de
micrografia eletronica de varredura (MEV) pode-se analisar tanto a influéncia da variagédo da
composicao quimica da ferrita quanto a temperatura de sinterizacdo. As imagens obtidas pela
analise de MEV podem ser observadas na Figura 1. Ja as dezoito amostras toroidais,
submetidos a caracterizacdo eletromagnética, resultaram nos graficos apresentados na Figura
2, onde foi estudado o comportamento da permeabilidade magnética real e imaginaria em

funcdo da frequéncia.
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Tabela 1: ldentificacdo das amostras de ferrita processadas de acordo com a composi¢do

quimica e a temperatura de sinterizacao.

Amostra Estequiometria Temperatura Sinterizacao
AM1 NiFe;04 1200 °C
AM?2 NiggZno 2Fe,04 1200 °C
AM3 Nig ZNg 4Fe204 1200 °C
AM4 Nio4Zng sFe204 1200 °C
AMb5 Nio 2Zng gFe204 1200 °C
AMG6 ZnFe;04 1200 °C
AM7 NiFe;04 1300 °C
AM8 Nio,gZng 2Fe;04 1300 °C
AM9 NioZng 4Fe204 1300 °C
AM10 Nig4Zno gFe204 1300 °C
AM11 Nig2Zno gFe,04 1300 °C
AM12 ZnFe,04 1300 °C
AM13 NiFe;04 1400 °C
AM14 NiggZno 2Fe,04 1400 °C
AM15 NiggZno 4Fe204 1400 °C
AM16 Nio4Zng sFe204 1400 °C
AM17 Nio 2Zng gFe204 1400 °C
AM18 ZnFe,04 1400 °C
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Figura 1: Micrografia eletronica de varredura das amostras de ferritas de NiZn com aumento
de 1000 vezes.
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Observando as micrografias apresentadas na Figura 1 foi possivel perceber que, de forma
geral, para todas as composi¢fes tem-se um aumento no tamanho dos grdos de acordo com o
aumento da temperatura de sinterizagdo, mostrando sua influéncia no processamento de
ferritas de NiZn, dados que estdo de acordo com informagdes encontradas na literatura [1,7].
Foi possivel notar, também, que quanto maior a concentracdo de zinco na estequiometria da
ferrita, a formacdo dos grdos se da de forma mais homogénea gerando um crescimento de
graos significativo quando comparada as amostras que contém apenas niquel (NiFe,O4 -
AM1, AM7 e AM13). Isso indica que as posi¢des dos ions metélicos na estrutura cristalina da
ferrita, que sdo modificadas de acordo com a variacdo na concentracdo de zinco, tém grande
influéncia no aumento do tamanho dos grdos, diminuindo o nimero de contornos de grédos
existente no material. Pode-se dizer ainda que esta interferéncia é realmente significativa
quando a concentragdo de zinco estd em 80%, Nig2ZnogFe,04, sendo tal fenbmeno esperado
segundo a literatura [2].

Através desta andlise é possivel inferir sobre as propriedades eletromagnéticas das ferritas de
niquel e zinco, uma vez que estas estdo relacionadas com a permeabilidade do material,
propriedade esta que é dependente do tamanho de grdo existente na microestrutura, e que
guanto maior o grao maior sera a permeabilidade da ferrita [8].

Além disso, foi possivel notar também que, o ataque quimico realizado néo foi eficiente para
todas as amostras como observado, por exemplo, nas amostras AM4, AM5, AM10 e AM16.
J& para as amostras contendo apenas zinco (ZnFe,O, - AM6, AM12 e AM18), a imersdo
realizada em &cido fluoridrico mostrou-se mais adequada em relacdo as outras amostras, uma
vez que, revelou sua microestrutura de forma nitida e homogénea. No entanto, o ataque
quimico pouco eficiente para determinadas amostras, ndo comprometeu a interpretagdo geral
dos resultados. As imagens de micrografia eletronica de varredura ndo revelaram formacao

de segunda fase nas ferritas produzidas.
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Figura 2: Graficos de permeabilidade real e imaginaria, em funcdo da frequéncia, para as
amostras de ferrita de NiZn sinterizadas a 1200 °C, 1300 °C e 1400 °C.
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A permeabilidade magnética é resultado da aplicacdo de um campo magnetico (H) no
material e sua inducdo magnética (B). De uma maneira geral, ao observar a Figura 2,
observou-se que as estequiometrias contendo apenas niquel (AM1, AM7 e AM13), apenas
zinco (AM6, AM12 e AM18) e 80% de zinco (AM5, AM11 e AM17) apresentaram as piores
performances em relacdo a permeabilidade magnética, independente da temperatura de
sinterizacdo adotada. Estas apresentaram valores muito baixos, de modo que quando unidos
as outras estequiometrias, sua quantificacdo é dificultada.

Sabe-se que quanto maior a permeabilidade magnética real das ferritas, maior sera seu
desempenho quando aplicado como, por exemplo, absorvedor de radiacdo eletromagnética
[9]. A permeabilidade magnética real (u”) € interpretada como a equivaléncia da capacidade
que o material possui de ampliar o campo H submetido. A permeabilidade imaginaria (pu’”),
por sua vez, corresponde as perdas magnéticas do material [10]. Desse modo, as amostras
Nig4Zno sFe,04 mostraram-se melhores para esta finalidade, no qual seu melhor desempenho
ocorreu para a temperatura de sinterizacdo realizada a 1300°C, onde atingiu um valor de
permeabilidade magnética real de 530 e imaginaria de 220, ou seja, uma maior capacidade de
ampliacdo do campo magnético seguido de poucas perdas.

De acordo com a literatura [10,11,12], estima-se uma relacéo entre a morfologia do material e
as propriedades de permeabilidade magnética. Muitas vezes, poros intergranulares existentes
no material atuam de forma a prejudicar o desempenho da permeabilidade magnética do
material, uma vez que agem como fragmentadores de gréos. Tal fator desfavorece a formacao
de macrodominios magnéticos, acarretando em menores valores de permeabilidade real e
imaginaria, mesmo que a tendéncia inicial fosse de um maior aumento desta propriedade com
0 aumento dos gréos, justificando o fato de as amostras AM6, AM12 e AM18, com as
maiores concentracbes de zinco, ndo terem apresentado os melhores resultados de
permeabilidade. Dessa forma, as amostras com graos intermediarios (AM4, AM10 e AM16)
tendem a ter resultados melhores, uma vez que houve uma possivel maior formacdo de
macrodominios quando comparado as outras amostras.

Com relacéo a adicdo de niquel, sabe-se que quando em alta concentracdo na ferrita, este ndo
tende a gerar alto crescimento de grdo como foi observado na Figura 1 (amostras AM1, AM7
e AM13), deste modo era esperado que sua alta concentracdo no meio ndo fosse favoravel a
formacdo de macrodominios e, consequentemente, elevados valores de permeabilidade

magnética. No entanto, quando combinado ao zinco de maneira mais proporcional
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(Nig,gZng 4Fe204 € Nig 4Zng sFe,04), 0bservou-se uma reducdo de poros intergranulares, sendo
possivel diminuir os efeitos fragmentadores de gréo, resultando em valores de permeabilidade

magnética mais elevados.
4. Proximas Etapas

Durante as proximas etapas do projeto, pretende-se realizar mais analises de caracterizacdo
do material e estudar melhor sua morfologia e interacdo formada entre os 6xidos na estrutura
cristalina. Pretende-se realizar testes como Microscopia de Forca Atdmica (AFM),
Fluorescéncia de Raios X, bem como outras técnicas visando uma melhor compreensdo do

comportamento do material estudado.
5. Conclustes

Considerando os resultados obtidos a partir deste estudo foi possivel determinar que a
temperatura de 1400°C para sinterizacdo é a mais eficiente para se obter grdos maiores na
microestrutura. Confirmou-se também que, as estequiometrias com maior concentracdo de
zinco sdo capazes de gerar grdos bem maiores quando comparadas a estequiometrias com
baixa concentracdo do mesmo. J& para os dados de permeabilidade magnética, pode-se
concluir que as ferritas intermediarias (NiggZno 2Fe;04 NigeZng 4Fe204 Nig4ZNnosFe204), OU
seja, de proporcbes parecidas de niquel e zinco, apresentaram propriedades de
permeabilidade magnética muito superiores as ferritas puras ou préximas a puras (NiFe;Oy,
Nig2Zng gFe,04, ZnFe,04), em todas as temperaturas, indicando que uma maior adicdo de
zinco nado € interessante para se obter materiais com propriedades melhores para aplicacdo em

absorcdo de radiacdo eletromagnética.

6. Divulgacgéo dos Resultados

Trabalho apresentado no 7th International Congress on Ceramic em Foz do Iguagu - 2018 —
M. C. Antunes. E. S. Gongalves. A. M. Gama. Titulo: EFFECT OF PROCESSING
PARAMETERS IN THE MICROSTRUCTURE OF NI-ZN FERRITES OBTAINED
BY CONVENTIONAL METHOD.
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