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Resumo

Nanoparticulas de hexaferrita de bario (BaFe12019) foram produzidas por combustédo
utilizando razéo glicina/nitrato (GN) 1,0, 1,5 e 2,0. As amostras foram caracterizadas
por difracdo de raios X (DRX) e foi identificada duas fases, uma monoclinica
(BaFeO:25) e outra hexagonal (BaFeO2,07). Também, foi verificado que o aumento da
taxa de combustivel GN aumenta a cristalinidade na hexaferrita de bario,
possivelmente devido ao aumento no tamanho das particulas. A microscopia
eletrdnica de varredura (MEV) revelou aglomerados de particulas constituintes do
produto da combustao.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF BaFe12019 NANOPARTICLES USING
THE COMBUSTION METHOD

Abstract

Barium hexaferrite nanoparticles (BaFei12019) were produced by combustion using

glycine/nitrate ratio (GN) 1,0, 1,5 e 2,0. The samples were characterized by X-ray

diffraction (XRD) and two phases were identified, one monoclinic (BaFeO2s) and

another hexagonal (BaFeO2o07). Also, it has been found that increasing the NG fuel

rate increases the crystallinity in barium hexaferrite, possibly due to the increase in

particle size. Scanning electron microscopy (SEM) revealed agglomerates of

particles that constituted the product of combustion.
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1 INTRODUCAO

Atualmente, com o desenvolvimento cada vez maior da industria e das pesquisas, a
ceramica €é aplicada na é&rea nuclear, Optica, quimica, eletroeletrdnica,
termomecanica e magnética.

Particulas cerdmicas magnéticas com dimensfes nanométricas ndo tém o mesmo
comportamento que particulas do mesmo material com dimensdes maiores, sendo
assim, uma vez estendidas suas propriedades, essas particulas podem ser
utilizadas para a melhoria de materiais ou até para a obtencdo de novos materiais.
Estava aberto assim, um campo de pesquisa visando entender as propriedades das
nanoparticulas magnéticas, especialmente nanoparticulas de um grupo de o6xidos
metélicos denominados ferritas.

Os primeiros produtos comerciais de ferritas foram desenvolvidos a partir de 1945
por Kato e Takesi [1], desde entdo, o enfoque do desenvolvimento deste material
tem sido para a fabricagdo de componentes menores e de grande confiabilidade [2].
A hexaferrita de bario do tipo BaFe12019, tem sido amplamente aplicada para imas
permanentes, midia de gravacao magnética e absorvedores de micro-ondas, devido
a sua alta estabilidade, excelente resposta de alta frequéncia, anisotropia
magnetocristalina e grande magnetizacao [3].

Vérias técnicas de preparacdo como sol-gel/combustdo e coprecipitacdo, podem ser
usadas para preparar nanoparticulas de ferrita [4,5].

O método de combustdo tem sido empregado com sucesso ha sintese de
supercondutores de alta temperatura critica, alguns tipos de perovskitas e algumas
ferritas [6-8]. O método foi proposto na literatura para a sintese de nanomateriais,
por ser mais simples, rapido e econémico que os métodos tradicionais [9,10,11].
Neste trabalho, as nanoparticulas de BaFe12019 foram sintetizadas pelo processo de
combustdo e caracterizadas por difracdo de raios X (DRX) e microscopia eletrénica
de varredura (MEV).

2 DESENVOLVIMENTO

A sintese por reacdo de combustdo para preparacdo do p6 de BaFe12019, envolveu
uma mistura contendo ions metalicos, como reagentes oxidantes (Nitratos) de
Ba(NO3)2.6H20 e de Fe(NO3)3.9H20 com 98% de pureza, da marca Aldrich, e um
combustivel (Glicina) C2HsNO2, com 98,5% de pureza, da marca Aldrich, onde foram
dissolvidos em agua deionizada para obter solugédo precursora. A agua excedente foi
evaporada e em seguida foi feita a ignicao, gerando uma combustdo homogénea em
todo o material.

A temperatura de combustao foi controlada ajustando a razao entre a quantidade de
glicina e a quantidade de nitrato (GN) em 1,0; 1,5 e 2,0.

Os difratogramas de DRX das amostras foram obtidos em um difratbmetro de raios X
Expert Pro Panalytical com radiagdo Cu-Ka (1,54184) que opera com tubo alvo de
cobre a uma voltagem de 40kV e 45mA de corrente, do Setor de Cristalografia e
Raios X do Departamento de Fisica Aplicada do CBPF.

A micrografia da amostra do pd de BaFei2019 foi obtida no Laboratério de
Microscopia Eletrbnica da Secdo de Engenharia de Materiais do Instituto Militar de
Engenharia, em um microscépio eletrénico de varredura da marca FEI company,
modelo QUANTA FEG 250.



2.1 Resultados e Discussoes

Os difratogramas das amostras de BaFei12019, mostrados na Figura 1, passaram por
um processo inicial de identificagdo utilizando o programa X'Pert HighScore Plus,
onde observa-se as linhas tipicas da estrutura de ferritas, como em Yan et al. [6],
Vaidyanathan et al. [12], Tronc et al. [13] e Kavas et al. [14]. A determinag&o
quantitativa de fases pelo Método de Rietveld [15] foram feitas usando o programa
TOPAS Academic, versao 4.1, que inclui calculos de Parametros Fundamentais (PF)
[15] para a determinacédo das fases. E possivel que essas fases sejam indicativas
das seguintes fases: BaFeOz5 (Monoclinica) e BaFeO207 (Hexagonal), o qual foi
comprovado pelo método de Rietveld usando as fichas: ICSD 238015 e ICSD 93751.
Para estes célculos, o parametro de rede, o tamanho cristalito e a escala foram
ajustados onde o valor do primeiro parametro indicou a porcentagem da fase de
peso.
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Figura 1. Difratogramas de raios X da amostra BaFe12019 com razdo GN em 1,0; 1,5 e 2,0.

Na microscopia eletrbnica de varredura (MEV) das amostras de BaFei120a19,
mostrados na Figura 2, observa-se a morfologia do p6 obtido pelo método de
combustao.

Nas micrografias das amostras de GN em 1,0; 1,5 e 2,0 verificou-se a formacao de
aglomerados de nanoparticulas, construindo uma espuma porosa e nao densa,
caracteristica do produto da combustao.
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igura 2. Micrografia obtida por MEV mostrando a morfologido p6 obtido por reacéo de comustéo
das amostras GN 1,0; 1,5 e 2,0.
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3 CONCLUSAO

O método de combustdo é promissor para obtencdo da hexaferrita de bario, na
forma de p6 nanométrico e cristalino, onde é possivel serem duas estequiometrias
distintas. O aumento da taxa de combustivel GN aumenta a cristalinidade na
hexaferrita de bario, devido ao aumento no tamanho das particulas. Os dois picos
sao indicativos da presenca das ferritas e 0 processo esta sendo otimizado.
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