Sintese de ferritas de CoFe,YxO4, 0 <x 0,05 por reacdo de combustao.
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INTRODUCAO

As propriedades fisicas das ferritas estdo intimamente ligadas aos processos
de sintese. O método de sintese pode alterar; tamanho médio dos cristalitos,
tamanho das particulas, distribuicdo dos cations nos sitios de ocupacéo, etc, devido
a isto, varios métodos para sintetizar as ferritas tem sido desenvolvidos (Sugimoto,
1999).

Neste trabalho, utilizamos o método da reacdo de combustédo (Jain,R.S et al.
1981), para sintetizar ferritas de cobalto dopadas com itrio, CoFe,4YxO4, onde 0 < x
< 0,05. O método de reacédo de combustédo tem se mostrado adequado para produzi-
las, por varios fatores como; rapidez, baixo custo e facilidade do controle
estequiométrico (Sugimoto, 1999; Franco Jr. A. et al. 2009). A chave do processo € a
auto sustentacdo termodinamica, pois, a combustdo da uréia libera todo o calor

necessario para obtencao da fase desejada (Jain,R.S et al. 1981).

MATERIAIS E METODOS

Na sintese usamos como reagentes oxidantes: nitrato de ferro,
Fe(NO3)3.9H,0, nitrato de cobalto Co(NO3),.6H,0, nitrato de itrio Y(NO3)3.6H,O e
como redutor, combustivel, foi usado uréia CO(NH;), em excesso, 300% mais que a
quantidade estequiométrica calculada. A composicao estequiométrica de cada
mistura foi obtida com base nos calculos da oxidacao e reducao total dos oxidantes
e do redutor (combustivel), de acordo com a quimica dos propelentes, os elementos
H, C, Co, Fe e Y séo considerados como elementos de redugdo e o 0xigénio
considerado elemento de oxidagdo, sendo que a valéncia do nitrogénio €

considerada zero. Assim, a valéncia total do Fe(NO3)3.9H,O é igual a 15, do
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Co(NO3),.6H,0 € 10 e do Y(NO3)3.6H,0 15 que deve ser equilibrada pela valéncia
total do combustivel, que somam 6. A solucdo foi homogeneizada com &gua
destilada em uma capsula de porcelana e aquecida em uma manta térmica, apés a
liberacdo de gases, a solucdo sofreu uma ignicdo, com formacdo de uma chama que
se propagou por toda a capsula, formando um material com o formato de flocos
porosos e frageis, o material resultante foi moido e lavado com agua deionizada, e

secado em estufa a 100°C por doze horas.

CARACTERIZACAO

A caracterizacdo dos pos foi feito com um difratdbmetro SHIMADZU, modelo
6000, com radiacdo Cu ka (A=1,5405) E com um magnetdmetro de amostra
vibrante,(VSM), em um campo de até 20k(Oe) a temperatura ambiente foi medido a
magnetizagdo o0 campo coercivo e a magnetizagdo remanescente, a saturagdo

magnética foi obtida através de extrapolacdo do campo magnético.

RESULTADOS E DISCURSAO

A tabela 1 mostra a estequiometria das amostras feitas através da reacdo de
combustéo.

Os difratogramas das amostras, fig.1, apresentaram picos caracteristicos da
estrutura de espinélio da ferrita de cobalto, conforme (JCPDS PDF #22-1012),
confirmando a formacédo de ferritas CoFe,xYO4, cOm a estrutura cristalina dita
espinel inversa, uma vez que se 0s ions divalentes situam-se nos sitios octaédricos

e os trivalentes nos sitios tetraédricos e octaédricos de grupo espacial Fd3m-Oy’.

Figura 1 Difratograma das ferritas CoFe,,Y,O, preparadas via reagdo de combustéao.
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Tabela 1 Composicao estequiométrica e estrutural das ferritas CoFe,.Y,O4

Composicao

CoFey YOy,
CoFe1,99Y0.0104
CoFe1,97Y0,0304

CoFe1,95Y0,0504

As curva de magnetizacdo das amostras, representada na figura 2, mostra
que a medida que aumenta a quantidade do dopante, itrio como substituto do ferro,
ocorre uma variagdo na magnetizacdo das ferritas, que € melhor apresentado na
figura 3, onde apresentamos os graficos da coercividade, magnetizacdo de
saturacao e remanescente pela concentracdo de itrio.

Figura 2 Magnetizacéo das ferritas CoFe,,Y,O, em um campo de 20K(Oe) em temperatura

ambiente.
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Figura 3 Magnetizag&o de saturacdo e remanescente e coercividade das ferritas CoFe,,YOy,

em um campo de 20K(Oe) em temperatura ambiente, pela concentracao do dopante.




Os valores da magnetizagéo das ferritas em temperatura ambiente o campo
coercitivo e a magnetizacado remanescente estao no tabela 2 .

A saturacdo magnética das ferritas em temperatura ambiente, mostra que a
medida que substituimos ferro pelo itrio ocorre uma diminuicdo, do mesmo modo
ocorre com a magnetizagcdo remanescente, além de um aumento significativo da
coercividade da ferrita com o aumento da concentragéo do dopante, essas variacoes
em virtude da ocupacao do itrio, uma vez que é um ion com raio muito maior que o
do ferro, pode ocasionar uma distor¢cao do cristal.

Embora consideremos de modo geral que a saturagdo magnética e
remanescente diminua e a coercividade aumente, podemos observar pelas tabelas
gue ha variacfes que podem ser atribuidas as oscilacdes caracteristica do material.

Dessa forma temos que a magnetizacdo de saturacdo aumenta com a
concentracdo de itrio de x=0,00 para x=0,01 e diminui com x=0,01 para x=0,03,
semelhante a remanescente aumenta com x=0,00 para x=0,01 e diminui com x=0,01
para x=0,03 e a mesma oscilagdo ocorre com campo COercivo.

Tabela 2 Caracteristicas estruturais e magnéticas das ferritas CoFe,,Y,O, preparadas via

reacdo de combustéo.

CoFe,,Y,O; Saturacdo Magnetica Campo coercitivo H(Oe) Magnetizacao
(emu/g) remanescente (emu/g)
X=0,00 46,51990 1047,02 17,50308
X=0,01 46,87664 1563,42 19,50131
X=0,03 42,15226 1374,95 16,39171
X=005 35,71618 1463,09 13,48954
CONCLUSAO

O método de reacdo de combustdo se mostrou eficiente na sintese da ferritas
de CoFe,4Y«O,4com estrutura tipo espinélio tipicas tanto da MgFe,0,4 e ZnFe,0,.

Propriedades magnéticas, como magnetizacdo, magnetizacdo remanescente
e campo coercitivo medidos a temperatura ambiente se mostraram dependentes da
estequiometria. Estes resultados podem ser explicados em termos da redistribuicao

dos cétions de ferro, irio e cobalto.
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