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SINTERIZACAO VIA ENERGIA DE MICROONDAS DE NANOFERRITAS Ni-Zn PARA
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RESUMO

Este trabalho tem como objetivo preparar nanoestruturas de ferritas Ni-Zn sinterizadas utilizando a
energia de forno microondas. Estes materiais terdo seu desempenho avaliado para aplicagdo em
dispositivos magnéticos moles de alta freqiiéncia visando minimizar perdas na geracgao, distribuicdo e
uso da energia elétrica. Os pos foram preparados de acordo com o conceito da quimica dos
propelentes e explosivos usando um cadinho de silica vitrea e glicina como combustivel para a
sintese e posteriormente prensados em forma de pastilhas em seguida sinterizadas em forno
microondas na temperatura de 1200°C/2h. Os resultados mostram que a amostra sintetizada na
menor poténcia com tempo de exposicdo de 10 minutos possibilitou a formagdo de amostras apos
sinterizacdo com a maior densidade geométrica e densidade aparente, o que conduziu a uma
redugéo da porosidade aparente. Os resultados de DRX mostram a formacao da fase ferrita Ni-Zn,
como fase majoritaria e tracos da fase secundaria hematita. Todas as amostras sinterizadas
apresentaram os grdos formados relativamente grandes, porém com elevada porosidade inter e
intragranular. Por meio das curvas de histereses observa-se que as amostras apresentaram curvas
de histerese com caracteristica de material magnético mole
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SINTERING ROUTE OF MICROWAVE ENERGY FOR NANOFERRITAS FOR NI-ZN
DEVELOPMENT OF MAGNETIC DEVICES SOFT

ABSTRACT

This work aims to prepare nanostructures of Ni-Zn ferrites sintered using the energy of microwave
oven. These materials will have their performance evaluated for use in soft magnetic devices for high
frequency to minimize losses in generation, distribution and use of electricity. The powders were
prepared according to the concept of the chemistry of propellants and explosives using a vitreous
silica crucible and glycine as fuel for the synthesis and subsequently pressed in the form of chips and
then sintered in a microwave oven at a temperature of 12000C/2h. The results show that the sample
synthesized at lower power with exposure time of 10 minutes allowed the formation of samples after
sintering at the geometrical density and bulk density, leading to a reduction in apparent porosity. The
results of XRD show the formation of Ni-Zn ferrite phase as major phase and traces of secondary
phase hematite. All sintered samples showed relatively large grains formed, but with high inter-and
intragranular porosity. Through the curves of hysteresis is observed that the samples showed curves
with hysteresis characteristic of soft magnetic material.
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INTRODUGAO

As ferritas de estrutura cristalina cubica do tipo espinélio devido a sua alta resistividade elétrica e a
sua aplicagdo em altas frequéncias, compreendidas entre 100MHz e 500GHz, estao situadas na classe
das ferritas moles (magnetos ndo permanentes, que se magnetizam e desmagnetizam, com grande
facilidade). (J. NICOLAS, 1980). S&do materiais ceramicos ferrimagnéticos que vém sendo estudadas
cientifica e tecnologicamente nos ultimos anos, devido as inimeras aplicagbes que apresentam em
funcdo das suas propriedades eletromagnéticas em baixas e elevadas freqiéncias de trabalho. O
consumo mundial das ferritas envolve um investimento de milhdes de ddlares/ano com a sua
comercializagdo. Esses materiais destacam-se devido a sua elevada capacidade de absorg¢édo de energia
eletromagnética, a qual depende da frequiéncia, do sentido e da magnitude do campo magnético interno.
As ferritas sdo amplamente utilizadas em varios dispositivos tais como: transformadores e indutores de
alta frequéncia utilizados em equipamentos eletrénicos, dispositivos de microondas, aparelhos de
telecomunicagdes, geradores; fontes de poténcia; indutores e transdutores; filtros de freqiéncia variavel;
supressores de ruido; em cabega de gravagdo magnética, etc. (C. Y TSAY et al. 2000; K. ISHINO et al.
1987; M. PARDAVI-HORVATH, 2000).

Usualmente, as ferritas espinélio, assim como a maioria dos materiais ceramicos, tem sido preparadas
pelo método padrédo, que é a mistura de 6xidos. Este método, apesar de ser um método relativamente
econdmico, ndo permite o controle da homogeneidade e pureza, principalmente por utilizar processos de
mistura e moagem, e os 0xidos necessitam ser sinterizados em altas temperaturas para permitir a formagao
do produto final com alta densidade. Existe uma forte ligagdo entre o modo de preparagao das ferritas, suas
propriedades e aplicagdes (A. C. F. M. COSTA et al., 2002).

A sintese por reagcado de combustao, também conhecida como sintese auto-propagante, € uma técnica
de processamento por meio da qual, reagcbes exotérmicas sdo usadas para produzir uma variedade de poés
ceramicos. O processo de combustdo é baseado no principio de que, uma vez iniciada a combustao por
uma fonte externa, uma reacdo exotérmica muito rapida ocorre, tornando-se auto-sustentavel e resultando
em um produto final (6xido), dentro de um curto periodo de tempo (R. H. G. A. KIMINAMI, 2001).

Atualmente existe um grande desafio na tecnologia de obtengdo de nanocerdmicas. Esse desafio
consiste na obtengao de corpos cerdmicos com elevada densidade, oriundo de processos de consolidagéo
dos nanopos por tratamentos térmicos, mas com a minimizagédo do crescimento de grao, de modo a obter
uma estrutura em escala nanométrica (A. C. F. M. COSTA et al., 2002).

Dentre as tecnologias mais utilizadas que visdo suprimir o crescimento de grdo durante o processo de
sinterizacdo tem-se o0 uso de pressdao como uma forma de aumentar a forga motriz do processo e assim
diminuir o tempo e/ou a temperatura de processamento. O uso de queima rapida, também ¢é outra
possibilidade, que objetiva conduzir o compacto a altas temperaturas rapidamente, minimizando a influéncia
dos mecanismos de difusdo que favorecem o crescimento de grao e que possuem uma forga motriz inferior
aos mecanismos que conduzem a densificagéo (F. A. COSTA et al., 2008).

Os processos que nao utilizam auxilio de pressdo e baseiam-se apenas na queima rapida possui como
principal limitagdo o fato de que rapidos aquecimentos podem conduzir a elevadas tensdes térmicas, que
comprometeram a densificagdo do material, podendo conduzi-lo a uma série de danos mecanicos. Nesse
sentido, o processamento com o uso de microondas é uma alternativa por suas caracteristicas de
aquecimento a queima rapida convencional, permitindo rapidos ciclos de aquecimento sem o problema de
geracao de elevados gradientes de temperatura (E. T. THOSTENSON et al., 1999).

A tecnologia de aquecimento de cerdmicas em microondas vem sendo aplicada ha varios anos no
processamento de ceradmicas, geralmente visando a reducdo dos ciclos de queima, seja com o uso de
rapidas taxas de aquecimento, seja com o uso de menores temperaturas de sinterizagdo. No entanto,
recentemente, foram publicados resultados oriundos de pesquisas aplicadas ao processamento de
nanomateriais que descreviam elevadas densificagcdes nas cerdmicas estudadas, mas com um crescimento
muito pequeno no tamanho de grdo. Essas pesquisas (J. BINNER, 2005) associadas a resultados recentes
obtidos (R. R. MENEZES et al, 2005 a; R. R. MENEZES et al, 2005 b) evidenciam excelentes perspectivas
para o processamento de nanoceramicas em microondas, no sentido de se obter corpos cerdmicos com
elevadas densidades, mas com um crescimento de grdo extremamente pequeno.

O processamento utilizando energia de microondas também possibilita acelerar a cinética do processo
de sinterizagdo sem conduzir a formagéo de heterogeneidades microestruturais como crescimento abnormal
de graos ou o desenvolvimento de microestruturas com distribuigdo de tamanho de graos multimodais (M.
A. JANNEY, 1990; M. A. JANNEY, 1992). O que é significativamente deletério as propriedades
ferrimagnéticas dos materiais cerdmicos. Entdo, a utilizacdo da energia de microondas possibilita a retengéo
de estruturas nanométricas bem como, com o adequado controle do tempo e poténcia de exposicao,
também permite a obtencdo de microestruturas homogéneas com elevados tamanhos de graos.

Neste contexto, essa pesquisa tem como objetivo preparagao de ferritas Ni-Zn sintetizadas por reagéo
de combustao e sinterizadas utilizando a energia de forno microondas como fonte de aquecimento. Estes
materiais terao seu desempenho avaliado para aplicagdo em dispositivos magnéticos moles de alta
freqiiéncia visando minimizar perdas na geracao, distribuicdo e uso da energia elétrica.



MATERIAIS E METODOS

Os materiais envolvidos na reproducéo dos pds de ferrita Ni-Zn foram: nitrato de niquel hexahidratado
(Aldrich), nitrato de zinco hexahidratado (Aldrich), nitrato de ferro nonohidratado (Aldrich) como fonte de
cations e agente oxidante e um combustivel, a glicina (Aldrich) que agiu como agente redutor de modo a
formar uma solugéo final redox. Todos os reagentes quimicos utilizados apresentam grau de pureza de
98%. Para realizagcéo da sintese foi utilizado um cadinho de silica vitrea com capacidade de 200 ml como
recipiente.

A mistura redox dos nitratos metalicos e glicina, preparada de acordo com a estequiometria usando a
metodologia descrita por Diniz et al., foi misturada no cadinho de silica vitrea e pré-aquecida em uma base
ceramica com resisténcia na forma espiral exposta a atmosfera (temperatura aproximada 600°C), sendo
posteriormente transferida para um forno microondas modelo ME27S, marca Eletrolux, pré-programado,
onde a ignigdo (combustédo) ocorreu. As poténcias maximas de saida e o tempo de exposi¢ao utilizado
foram 450 (50%), 630 (70%) e 900 W (100%); e 5 e 10 minutos, respectivamente. Os pds sintetizados foram
designados: P50a, P50b, P70a, P70b, P100a, P100b, os quais estdo descriminados na Tabela 1 de acordo
com as condi¢des de poténcia e tempo de exposicao utilizada.

Tabela 1. Condi¢des de poténcia e tempo de exposigao utilizada no forno microondas.

Codigos N\;yel de Poténcia:) no Pot(jencia de Tempo de_Exposigéo
isor do Forno (%) Saida (W) (min.)
P50a 50 450 5
P50b 50 450 10
P70a 70 630 5
P70b 70 630 10
P100a 100 900 5
P100b 100 900 10

Os pos foram conformados na forma de pastilhas com didmetro de 10 mm e espessura de
aproximadamente 0,5 mm usando um molde de aco tratado termicamente. A compactacéo foi realizada em
uma prensa hidraulica de prensagem uniaxial.

Para determinar a melhor pressdo de compactagéo, ou seja, pressao ideal, que possibilite a formacao
de amostras com maior densidade a verde e livre de imperfeigdes superficiais como trincas e laminagoes foi
realizado um estudo variando a pressdo de 130MPa a 390MPa, determinando-se a densidade geométrica
para cada pressao avaliada. A densidade geométrica foi determinada pela Equacao (1):

D=m/V (1)
onde: m é a massa em gramas da amostra e V é o volume em g/cm?3.

O volume foi calculado usando a area da secgéo transversal (A) da amostra em cm? e multiplicando por
sua espessura (e) em cm, como esta sendo mostrado na Equagao (2):

V=Axe=nR?xe (2)
onde, R é o raio da amostra em cm.

Construiu-se um grafico de densidade (D) em funcéo da pressdo de compactagédo (Pc). A partir desta
analise foi determinado a presséo ideal que foi utilizada para confeccdo das amostras para sinterizagdo e
posterior caracterizagao.

A densidade a verde (g/cm®) das amostras foi determinada pelo método geométrico, usando a medigdo
da massa (g) por volume (cm®) de acordo com a Equagéo (1).

A densidade das amostras apds sinterizagao foi determinada pelo método geométrico (Equagéo 1) e
também por medicdo da densidade aparente (Da). As medidas foram determinadas pelo método de
imersao, de acordo com o principio de Arquimedes, segundo a norma ABNT NBR 6620. Utilizou-se uma



balanga de precisdo (marca) de quatro digitos, na qual foi acoplado um sistema de medida de massa
imersa. A seguinte relagao foi empregada:
ms
Da= ————-D
(mu—mi)

Onde, ms foi a massa seca da amostra (g); mu foi a massa umida da amostra (g) apdés a amostra ter
permanecido imersa em agua durante 24 horas; mi foi a massa da amostra (g) imersa em agua; e D foi a
densidade (1,0 g/cm?®) da agua na temperatura em que foi realizada a medigdo. Através deste método, foi
possivel calcular a porosidade aparente (pa) a partir da equagéao:

(mu —ms) .
pa= ————x100%
(mu —mi)

As amostras em forma de pastilhas foram sinterizadas utilizando energia de microondas em um forno
modelo MFLO1200P, Provecto Analitica — ADA na temperatura de 1200°C/2h, com taxa de aquecimento de
5° C/min.. Esta temperatura foi definida com base nos estudos realizados por Costa (2002). Toda esta etapa
foi realizada no laboratério de Sintese de Materiais Ceramicos da UAEMa/UFCG.A determinagao das fases
presentes e o tamanho de cristalito das amostras sinterizadas foram determinados utilizando um
difratbmetro de raios-X SHIMADZU (modelo XRD 6000, radiagdo Cu K). A varredura para a obtengéo dos
difratogramas foi obtida na faixa de 20 a 85 graus. O tamanho médio de cristalito foi calculado a partir das
linhas principais de alargamento de raios X (d111); (d220); (d311); (d222); (d400); (d422); (d333) e (d440)
através da deconvolucéo da linha de difracdo secundaria do silicio policristalino (utilizado como padrao)
utilizando-se a equagédo de Scherrer (KLUNG et al., 1993). Para identificagdo das fases foi utilizado o
programa (Pmgr) da SHIMADZU no banco de dados JCPDF. Esse ensaio foi realizado no Laboratério de
Engenharia de Materiais da UFCG. Os aspectos morfoldgicos dos pds, a microestrutura e nanoestrutura das
amostras de ferritas resultantes da reagdo de combustdo apds sinterizagdo foram analisados por meio de
microscopia eletrénica de varredura (MEV); foi utilizado um microscépio eletrénico de varredura, marca
Philips, modelo XL30 FEG do laboratério de Caracterizagdo Estrutural (LEC) do DEMA/UFSCar.Os
pardmetros magnéticos das amostras sinterizadas na forma de pastilhas das ferritas (coercividade,
magnetizacdo de saturagdo, campo remanente e area da curva de histerese, a qual da um indicativo da
energia dissipada pelo material ou simplesmente perdas por histerese) foram obtidos a partir das curvas ou
laco de histereses, observando-se o comportamento das curvas nas proximidades da origem do plano
cartesiano. As perdas por histerese foram determinadas pela area da curva M-H. O ciclo de histerese
magnética dos pos de ferrita Ni-Zn foram obtidos por meio de um magnetémetro de gradiente alternado
(AGM), do Departamento de Fisica da Universidade de S&o Paulo, Sdo Paulo - SP. A magnetizagéo de
saturacdo foi determinada fazendo um ajuste dos dados do campo aplicado para a fungéo

M=M, (1-a/H), onde M é a magnetizagdo, Ms é a magnetizacédo de saturagéo, « € o parametro do
ajuste e H é o campo aplicado.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Avaliagcao da Pressao de Compactagao

A Figura 1 mostra o comportamento da densidade em fungdo da pressdo de compactagdo. A partir
deste grafico foi determinada a pressdo ideal que foi utilizada para confecgdo das amostras para
sinterizagdo e posterior caracterizagao.
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Figura 1. Grafico da densidade em fungéo da pressédo de compactagao.

A partir da Figura 1 pode-se observar um aumento crescente da densidade até a pressao de 190MPa. A
partir deste valor a densidade permanece quase constante até o valor de 325MPa. Em seguida, observa-se
novamente um crescente aumento até atingir a densidade de 2,15 g/cm®em 390MPa.

Durante a compactagéo, ocorre a quebra de aglomerados e/ou particulas, de forma que, o melhor
empacotamento se da pelo rearranjo destes aglomerados e/ou particulas com o aumento da presséo, o que
tende a aumentar a densidade. Um bom empacotamento é considerado quando a densidade relativa
(densidade experimental/ densidade tedrica) do compacto se encontra em torno de 50% da densidade
tedrica do material (H. W. HELBERG et al, 1965). De acordo com a Figura 1, este valor seria de 390 MPa.
Porém, uma pressado de compactacao ideal, ndo é apenas a que fornega a densidade relativa préxima ou
igual a 50%, mas sim, aquela que além de uma boa densidade relativa, possibilite a compactac¢ao de corpos
livres de defeitos, tais como: laminagdes, trincas internas e gradientes de prensagem nao uniforme.

Assim, visualmente, observou-se que as amostras compactadas com pressao acima de 325 MPa
apresentaram a formacgao de cavidades superficiais (tipica de elevada pressao de compactagéo, que leva o
puncao da prensa a arrancar o material da superficie das amostras), laminagdes e trincas superficiais visivel
macroscopicamente. Entdo, considerando uma boa densidade de compactacdo e a auséncia de defeitos
superficiais macroscopicos, a pressao ideal para compactagdo das amostras de ferritas foi 260 MPa.

Medidas Fisicas

A Tabela 2 exibe os resultados de densidade a verde (Dv), densidade geométrica (Dg), densidade
aparente (Da), porosidade aparente (Pa) e de suas respectivas densidades relativas das amostras referentes
ao sistema Nio, 5Zno, sFe204 sinterizadas em forno microondas.

Tabela 2. Caracteristicas fisicas das amostras sinterizadas a 1200°C/2h, com taxa de aquecimento 5°C/min.

DV DV/Dt Dg Dg/Dt Da Da/Dt Pa

Sistemas | (g/cm?) (%) (glcm?) (%) (glcme) (%) (%)
P50a 3,04 56,7 3,10 57,8 3,01 55,0 38,3
P50b 3,01 56,2 3,22 60,0 3,03 57,0 29,0
P70a 2,62 48,0 2,73 51,0 2,88 53,0 442
P70b 2,68 50,0 2,84 53,0 2,64 49,3 35,0
P100a 2,75 51,5 2,82 52,5 2,90 54,0 40,4
P100b 2,95 55,0 3,10 58,0 3,02 56,4 28,0

Densidade Tedrica (Dt) = 5,361 g/cm?® (JCPDS 52-0278)



De acordo com os resultados da Tabela 2, pode-se verificar que os valores de densidade a verde nao
observou-se variagdo significativa com o aumento da poténcia e tempo de exposi¢cdo. Os valores de
densidade a verde relativa para todas as amostras foram superiores a 50%, o que indicou uma boa
compactagdo das mesmas, exceto para o sistema P70a que foi levemente inferior. Este bom resultado
pode ser justificado pelo fato que para todas as amostras estudadas sdo compostas por aglomerados moles
(facilmente quebrados) de particulas nanométricas ligadas fracamente por forgas fracas de Van Der Waals.
Tais aglomerados moles de nanoparticulas sdao de tamanhos variados menores que 5 um e durante a
compactacio consegue se arranjar de forma adequada dando uma boa densidade a verde.

Com relacdo a densidade das amostras ap6és sinterizagdo, tanto a densidade geométrica, como a
densidade aparente, pode-se observar que foram baixas, isto €, foi observado em média um aumento de
2,4 e 1,2%, respectivamente, comparado com a densidade a verde das amostras. Isto mostra, que a
energia de microonda favorece a uma queima rapida, nao possibilitando a completa densificacdo das
amostras, e, além do mais, o tempo de permanéncia de 2h, ndo se mostrou suficiente para o crescimento
das particulas. Entdo provavelmente as amostras devem ter iniciado a formacéo de pescogo pela difusdo
interparticula, mas nao ocorreu a eliminagédo dos poros interparticula.

De uma forma geral podemos observar que a amostra sintetizada na menor poténcia com tempo de
exposicdo de 10 minutos possibilitou a formagdo de amostras apds sinterizagcdo com a maior densidade
geométrica e densidade aparente, o que conduziu a uma redugdo da porosidade aparente. Isto
provavelmente foi conseqiiéncia da caracteristica mais nanométrica destes pdés com formacdo de
aglomerados maiores, porém mais frageis e, portanto mais facil de empacotar durante a compactagao. Além
do mais, particulas menores possuem maior area de contato (area superficial) e isso fornecem maior forga
motriz, devido a alta reatividade das particulas, o que contribui para uma maior densidade final do compacto
(amostra).

Difracao de Raios-X

A Figura 2 mostra os difratogramas de raios-X dos pés de ferrita com composicdo nominal
Nio,sZnosFe4,004 sinterizadas em forno microondas. Pode-se observar na Figura 2, que para todas as
poténcias e tempo de exposicao utilizados ocorreu a formagao da fase Nio, sZnosFe304 (ficha padrdo JCPDF
52-0278) e tragos da fase secundaria hematita (ficha padrao JCPDF 89-8104).

De maneira geral, todos os picos apresentam-se com elevada intensidade caracterizando os pds com
cristalinos. O aparecimento das fases secundarias pode ser justificado pelas caracteristicas do proprio
combustivel, pois, a glicina por possuir elevada valéncia (+9), tamanho da cadeia organica grande e elevada
caracteristica redutora, tende a gerar grande liberacdo de gases e isto contribui fortemente para altas
temperaturas de chama de combustao, com maior cristalinidade dos pos e redugdo dos mesmos.

Comparando os difratogramas das amostras sinterizadas com os difratogramas dos p6s da mesma
composi¢cdo e mesma condigdo de sintese antes da sinterizagdo analisados por Diniz et al, 2007 onde se
observou a presencga de duas fases secundarias a hematita e o Ni metalico, verifica-se que a temperatura
de 1200°C/2h possibilitou a introdu¢do do Ni na rede da ferrita e aumento da cristalinidade tanto da fase
ferrita como da hematita.
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Figura 2. Difratogramas de raios-X das amostras de ferrita Ni-Zn sinterizadas em forno microondas.

A Tabela 3 mostra os resultados de tamanho de cristalito dos pés de ferrita Ni-Zn sinterizados em forno
microondas.

Tabela 3. Tamanho de cristalito dos pds ferrita Ni-Zn sinterizados em forno microondas.

Codigos Tamanho de cristalito

(nm)
P50a 443
P50b 52,1
P70a 54,5
P70b 56,5
P100a 43,5
P100b 47,9

Com relagdo ao tamanho de cristalito observou-se que o aumento da poténcia causou um
comportamento diferente comparado ao comportamento das amostras com o aumento do tempo de
exposicao. Isto é, considerando o tempo de exposigao fixo de 5 minutos observa-se um comportamento nao
linear, ou seja, um aumento de 19% no tamanho médio de cristalito com o aumento da poténcia de 450 para
630 W, depois uma diminuigdo na proporgédo de 20% com o aumento da poténcia de 630 e 900 W. Fixando
o tempo de exposi¢cdo em 10 minutos verifica-se 0 mesmo comportamento nao-linear. Se fixar a poténcia
para avaliar a influéncia do tempo de exposicao, verifica-se que nas trés poténcias estudadas ocorreu o
mesmo comportamento, ou seja, para poténcia de 450 W ocorreu um aumento de 14,9%, na poténcia de
630 W observou um aumento de 3%, e para poténcia de 900 W um aumento de 9%.

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A Figura 3 exibe a morfologia, obtida por microscopia eletrénica de varredura (MEV), dos pds apds
sinterizagdo em forno microondas, os quais foram nomeados P50a, P50b, P70a, P70b, P100a, P100b.
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Figura 3 - Micrografia obtida por MEV das amostras sinterizadas em forno microondas de ferrita Ni-Zn
(30000 x aumento).

Por meio das micrografias, verifica-se de uma maneira geral, todos os pds apresentam a mesma
caracteristica, ou seja, formagdo de aglomerados moles (particulas ligadas por forgas fracas), fofos, na
forma de flocos porosos e nao densos, mostrando a necessidade de um maior tempo de permanéncia para
haver formagao de gréo definidos e em seguida seu crescimento. Ndo se observou variagdo na morfologia
com a variagdo da poténcia ou do tempo de exposigéo.

Medidas Magnéticas das Amostras Sinterizadas

Como os pos sintetizados em diferentes condigdes (poténcia e tempos de exposi¢cdo) aparentemente
apos a sinterizagdo no microondas, ndo apresentaram mudanga significativas, tanto na estrutura quanto na
morfologia, baseado nisto foram escolhido para medidas magnética os pds nas menores condi¢gdes de
sintese (P50a e P50b).

A Figura 4 ilustra a dependéncia da magnetizagdo de saturacdo (Ms) em fungdo do campo magnético
aplicado (H) para as amostras sinterizadas em forno microondas a 1200°C/2h. Por meio das curvas M x H,
foi possivel determinar os valores de alguns paradmetros magnéticos, tais como: campo coercitivo (Hc),
magnetizacdo remanescente (Mr),e magnetizacdo de saturagao (Ms). A magnetizacdo de saturagéo foi

determinada fazendo um fitting dos dados do campo aplicado para a fungdo M =M (1—a/ H),onde M é

a magnetizacao, Ms é a magnetizacdo de saturacdo, « é o paradmetro do fitting e H é o campo aplicado. As
perdas magnéticas foram estimadas a partir da medicéo da area (Wp) da curva de histerese M x H.

Por meio das curvas de histereses observa-se que as amostras sinterizadas apresentaram
caracteristica de material magnético mole. A amostra P50b apresentou um maior valor de magnetizacéo de
saturagdo, enquanto que a amostra P50b apds a sinterizagdo apresentou baixo valor de magnetizagéo de
saturagcdo se comparado aos pds apods a sintese relatada por Vieira 2009, que em seu trabalho avaliou a
influencia dos combustiveis uréia, glicina e a mistura de ambos na propor¢do 1:1, sintetizados em
microondas nas mesmas condi¢cdes de sintese utilizadas neste trabalho, na estrutura, morfologia e
propriedades magnéticas dos pés obtidos. Verificou-se que a magnetizagdo de saturagéo fora de 51,65 e
45,98 emu/g para as amostras P50a e P50b respectivamente. Este valor pode ser justificado supostamente



pela quantidade de segunda fase observada na amostra P50b por apresentar uma fase secundaria (Fe2053)
condutora que interfere diretamente na magnetizacao de saturagao.

T P30a _
FS0b
s l
|
= 0
= — - -"j.
A0 o I
B0 J
o T w T T T T T
15 10 =5 E 10 1=
H (koe)

Figura 4. Curvas de histerese M x H referentes as amostras P50a e P50b.

Os parametros magnéticos (magnetizagao de saturagdo, magnetizagdo remanente, campo coercivo e
perdas por histerese) calculados a partir da curva de histerese encontram-se dispostos na Tabela 4.

Tabela 4: Parametros de histerese dos pds de NiosZnosFe2Os das amostras sinterizadas em forno
microondas a 1200°C/2h.

Wb

Amostra Ms (emu/g) Mr (emu/g) Hc (KOe) Mr/Ms (emulg x KOe)
P50a 59 15 0,07 0,26 817
P50b 36 10 0,02 0,27 503

Através da Tabela 4 pode-se observar que a diferenga da magnetizagao de saturagdo entre as amostras
P50a e P50b foi de 39%,0 que confere que a amostra P50b é constituida de maior quantidade de segunda
fase que a amostra P50a como ja foi relatada anteriormente, e apresentando menores perdas que a
amostra P50a, uma diferenca de 38%.

CONCLUSOES

Os resultados apresentados no decorrer desta pesquisa demonstraram que:

A presséao ideal para compactacdo das amostras foi de 260 MPa, visto que foi a condigdo que
apresentou uma boa densidade de compactagao e auséncia de defeitos superficiais macroscopicos.
Os valores de densidade a verde nao apresentaram mudangas significativas com o aumento da
poténcia e tempo de exposigédo, sendo seus valores de densidade a verde relativa para todas as
amostras superiores a 50%, exceto para o sistema P70a.

Com relagéo a densidade das amostras apoés sinterizagéo, tanto a densidade geométrica, como a
densidade aparente foram baixas, em média houve um aumento de 2,4 e 1,2%, comparado com a
densidade a verde das amostras;

A amostra sintetizada na menor poténcia com tempo de exposigdo de 10 minutos (P50b) apds
sinterizagdo possibilitou a formagdo de amostras com maior densidade geométrica e densidade
aparente, o que conduziu a uma redugao da porosidade aparente;

As amostras sinterizadas no forno microondas, apresentaram formagao da fase ferrita Ni-Zn, como
fase majoritaria e a presencga da fase secundaria hematita.

Todas as amostras sinterizadas apresentaram os graos formados relativamente grandes, porém
com elevada porosidade inter e intragranular.



e Por meio das curvas de histereses observa-se que as apresentaram curvas de histerese com
caracteristica de material magnético mole

e A amostra P50a apresentou maior valor de magnetizacdo de saturagdo devido a fase secundaria
esta em menor quantidade que na amostra P50b.
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