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Resumo

Ferrita mista de cobre e chumbo (Cu-Pb) com estrutura de espinélio, foi sintetizada
utilizando método de combustdo, com estequiometria PbxCuixFe204 (x= 0,0; 0,1;
0,2). A caracterizacdo estrutural foi realizada por difracdo de raios X (DRX) e
microscopia eletrénica de varredura (MEV). Os resultados mostraram que a ferrita de
cobre (x=0,0) é formada com estrutura de espinélio cubico e x=0,1 e 0,2 sao
formadas possivelmente com estrutura do espinélio tetragonal.

Palavras-chave: Ferrita de Chumbo; Ferrita de Cobre; Efeito Jahn Teller;
Microestrutura.

MICROSTRUTUCTURE CHARACTERIZATION OF COPPER AND LEAD FERRITE
PRODUCED BY THE COMBUSTION METHOD

Abstract

Copper and lead mixed ferrite (Cu-Pb) with a spinel structure, was synthesized using

the combustion method, with PbxCuixFe204 (x = 0.0, 0.1, 0.2) stoichiometry. The

structural characterization was performed using X-ray diffraction (XRD) and scanning

electron microscopy (SEM). The results show that the copper ferrite (x = 0.0) is

formed by the cubic spinel structure and x = 0.1 and 0.2 are formed by the structure

of the tetragonal spinel.
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1 INTRODUCAO

Ferritas mistas Cu-Pb sdo materiais de interesse, devido as suas propriedades
elétricas, dielétricas e magnéticas, com vasta aplicacdo em transformadores de
poténcia para distribuicdo de energia, banda larga e baixa poténcia, absorvedores
de micro-ondas, blindagem eletromagnética em areas aeroespaciais e capacitores
com baixa coercividade. As ferritas do tipo espinélio, apresentam formula quimica
MFe204, onde o0 M é um metal divalente. Os ions de oxigénio formam uma rede
cristalina cubica simples compacta com 64 sitios tetraédricos e 32 sitios octaédricos,
no qual 8 sitios tetraédricos e 16 sitios octaédricos sdo ocupados por cétions [1,2]. O
cation divalente, tende a ocupar os sitios de coordenacdo tetraédrica para formar
uma estrutura de espinélio normal, porém se estes céations ocuparem os sitios de
coordenacdo octaédrica formaram uma estrutura de espinélio inversa [1]. Quando
estas ferritas sdo dopadas com chumbo, ocorre uma distor¢cdo na rede cristalina,
onde a célula unitaria do espinélio sofre um crescimento em uma das arestas,
devido a inclusdo de uma determinada quantidade de chumbo. O crescimento em
uma das arestas modifica a simetria do espinélio cubico para tetragonal, em que
este efeito € denominado efeito Jahn-Teller [3 - 8]. Esta mudanca na microestrutura,
ocorre porque o Cu*? tém a preferéncia em ocupar os intersticios tetraédricos ou
octaédricos, enquanto o Fe*® passa a ocupar os intersticios tetraédricos [9]. As
propriedades elétricas e magnéticas destas ferritas dependem da composicédo
quimica, do tamanho de particula e da estrutura cristalina. Estudos apontam que o
tamanho de particula € um dos parametros que mais afetam as propriedades
magnéticas das ferritas. A dopagem com PbO auxilia o crescimento do tamanho de
particula durante a sinterizacdo, aumentando a densificacdo com a diminuicdo da
porosidade do material [10].

Neste trabalho sera produzida e caracterizada a ferrita mista de cobre e chumbo
(Cu-Pb) com estrutura de espinélio, utilizando método de combustéo.

2 DESENVOLVIMENTO
2.1 MATERIAL E METODO

As amostras com estequiometria PbxCuixFe204 (x = 0,0; 0,1; 0,2) foram preparadas
pelo método de combustéo, utilizando nitrato de cobre, nitrato de ferro, nitrato de
chumbo e a glicina C2HsNO2 com 98,5% de pureza, ambos da marca Sigma Aldrich.
Os nitratos e a glicina foram pesados, misturados e diluidos em agua deionizada,
com a finalidade de obter homogeneidade na solugdo precursora. A solugao foi
colocada em uma placa de aquecimento lka Ret CT S32, onde a agua foi evaporada
a 100°C e, em seguida, ocorreu uma ignicdo instantadnea, exotérmica e
autossustentavel. A combustdo do material formou uma espuma que se tornou po
apos a maceracao manual.

2.2 CARACTERIZACAO

A caracterizagdo estrutural foi realizada pela técnica de difracdo de raios X e
microscopia eletrénica de varredura. A difracdo de raios X foi feita utilizando-se um
difratbmetro da marca Panalytical modelo Xpert Pro MPD com radiagdao CuKa. As
imagens das amostras foram feitas em um microscopio eletrénico de varredura de
alta resolugcéao (MEV-FEG).



2.3 RESULTADO E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta os difratogramas das amostras de ferrita de cobre e ferritas de
cobre dopadas com a concentragdo estequiométrica de 0,1 e 0,2 em chumbo.
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Figura 1. Difratogramas de raios X das amostras sintetizadas PbxCu1.xFe204(x=0,0; 0,1; 0,2).

Através do difratograma, observa-se que a amostra isenta de chumbo tem
exclusivamente estrutura de espinélio com simetria cubica(JCPDF 74-8585) e as
amostras com a estequiometria de 0,1 e 0,2, as fases s&o formadas possivelmente
com estrutura de espinélio com simetria tetragonal. A mudanca da estrutura cubica
para a tetragonal, € um indicio que as amostras estédo sofrendo o efeito Jahn-Teller,
gue pode ser encontrado em elevadas concentracdes de cobre [11].

As Figuras 2 a 4 mostram as micrografias das amostras PbxCui-xFe204 (X=0,0; 0,1;
0,2). Pode-se notar a presenca de poros irregulares, e que as amostras séo
formadas por aglomerados com morfologia esférica.

A adicdo de chumbo leva a um aumento no tamanho médio das particulas, em que
aumento destas esta relacionado com a adicdo de ions de chumbo nas amostras
[12].
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Figura 2. Imagem obtida por MEV da amostra sintetizada PbxCuixFe20a4 (x=0).
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Figura 3. Imagem obtida por MEV da amostra sintetizada PbxCuixFe204 (x=0,1).
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Figura 4. Imagem obtida por MEV da amostra sintetizada PbxCuixFe204 (x=0,2).
3 CONCLUSAO

Através do refinamento do difratograma, é possivel observar que os resultados
mostram que a ferrita de cobre (x=0,0) é formada exclusivamente pela fase com a
estrutura do espinélio, de simetria cubica. Ja as amostras com x=0,1 e 0,2 as fases
sdo formadas possivelmente com estrutura de espinélio com simetria tetragonal. E
através das micrografias, foi possivel observar nas amostras a presenca de poros
irregulares e a formacao de aglomerados de morfologia esférica.
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