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2. JUSTIFICATIVA VOLTADA PARA DESENVOLVIMENTO TECNOLOGICO E
INOVACAO

O estudo das ferritas tipo espinélio, tais como as ferritas de cobre, niquel e
manganés, tem atraido ultimamente grande atencdo devido a uma série de aplicagBes que
abrangem os campos da ciéncia e da tecnologia (XUAN et al., 2010; LAURENT et al., 2008;
SUCHANEK, 2009).

De acordo com Xu e colaboradores, tais ferritas sdo materiais de interesse ndo sé
para a pesquisa basica em magnetismo, mas também pelo seu potencial em futuras
aplicacBes tecnoldgicas. Esses materiais dependendo da forma como foi processado pode
estar adequados as diversas aplicagdes como, materiais magnéticos, sensores de gas,
catalisadores, foto catalisadores e materiais absorventes entre outros.

Utilizando rotas de sinteses diferentes e alterando as varidveis de producdo, é
possivel ajustar as propriedades quimicas, elétrica, magnética e mecanica das ferritas de

cobre, niquel e manganés, de forma a melhorar estas ou aquelas caracteristicas desejaveis.
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3. OBIJETIVO

3.1 Objetivo geral

Investigar os processos de sinteses por coprecipitagdo e Sol-gel protéico
como alternativa para obtencdo de nanoparticulas das ferritas de cobre, niquel e
manganés, avaliando o impacto dessas rotas nas caracteristicas estruturais,
morfoldgicos, elétricos e magnéticos.

2.2 Objetivos especificos

Avaliar as alteracdes sofridas nas propriedades das das ferritas de cobre,
niquel e manganés . Determinar as melhores condi¢cdes de calcinacao da fase de
cada ferrita, a depender do método usado. Analisar a variacdo do tamanho médio
de cristalito, microdeformacédo e parametros de rede da fase de ferrita de zinco
obtida, procurando correlacionar tais possiveis alteragcbes com o método de
sintese. Observar a influéncia do processo proposto sobre a morfologia ferritas.
Estudar as propriedades morfologicas, estruturais, elétricas e magnéticas dos
novos materiais produzidos. Caracterizar as propriedades fisicas dos materiais
novos de fato que evidenciem resposta magnetoelétrica: magnetizacéo, histerese
magnética, relaxagdo magnética, resistividade elétrica, magnetorresisténcia, calor
especifico, polarizagdo elétrica e histerese ferroelétrica. Determinacdo de
propriedades dielétricas, através de espectroscopia de impedancia, dos materiais

objetos de estudo desta proposta.

4. METODOLOGIA

4.1 Técnica Coprecipitagdo:

Na literatura, o termo coprecipitacdo é utilizado para designar o método de preparacdo de
pds precursores, no qual a solucdo contendo a mistura de cations é condicionada para que
estes precipitem juntos. Portanto, o método de coprecipitacdo, é o da precipitacdo
simultdnea . Para este método, acredita-se que inicialmente ocorra a formacdo de
hidréxidos ou oxihidréxidos dos metais, onde esta fase seria formada de particulas coloidais

solidas pela coprecipitacdo dos cations metélicos no meio alcalino.
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O processo de coprecipitacdo homogénea a temperatura ambiente resulta na formacao de
solidos, cristalinos ou amorfos, nos quais as propriedades quimicas e magnéticas
dependem das condi¢cdes do processo no qual foram formados. Para garantir uma boa
reprodutibilidade e bom desempenho do produto final, o controle cuidadoso de algumas
varidveis é muito importante. As varidveis que devem ser controladas com maior cuidado
sdo: pH final da solucdo de precipitacdo, tipo de anion, ordem de adi¢cdo dos reagentes,
concentracdo dos metais, razdo molar dos metais, temperaturas de precipitacdo e
calcinacdo, velocidade de agitacdo, e outras. Estas varidveis afetam de forma significativa a
natureza, a homogeneidade, o tamanho, o comportamento magnético e a energia da
superficie das particulas resultantes.

Este método consiste em dois processos: a nucleacdo (formacdo de centros de
cristalizagdo) e o crescimento subsequente das particulas. As taxas relativas destes dois
processos determinam o tamanho e a polidispersdao das particulas obtidas. O controle do
tamanho das particulas é estabelecido na etapa de coprecipitacdo. Desta forma, para que
os resultados sejam reprodutiveis é importante que as condi¢Bes experimentais ja citadas
acima sejam fixadas. Sabe-se que quanto maior a velocidade de agitacdo da solugdo, menor
é o didmetro médio das particulas, este comportamento indica que o mecanismo de
crescimento das particulas em funcdo da velocidade de agitacdo por reacdo de
condensacdo quimica é dominante, sobretudo, pela difusdo de nanoparticulas através do

meio.

4.2 Método sol-gel proteico

Primeiramente, realizaram-se cdlculos estequiométricos envolvendo os reagentes. Para a
sintese, foram utilizados 6 g de ZnFe204 e 6 g de ZnO com o volume da solucdo de
concentracdo 3,58 g/L da pectina.

Com o auxilio de uma pipeta graduada foram adicionados 49,8 mL de solugdo pectina a
concentracdo de 3,58 g/L em um béquer de 250 mL. Em seguida foram adicionadas a essa
solucdo as massas de 20,13 g de nitrato de ferro lll nonahidratado e 7,46 g de nitrato de

zinco hexahidratado, previamente medidas em balanca analitica. Tais quantidades
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obedecem a proporcdo molar dos ions metalicos de 2:1, necessarios para a formacdo da
ferrita, respectivamente. A mistura foi homogeneizada sobre agitacdo em um agitador
magnético.

Procedimento similar se empregou para a sintese de ZnO, porém a massa de nitrato de
zinco hexahidratado e o volume da solucdo da pectina foram 22,08 g e 147,4 mL,
respectivamente. Posteriormente, transferiram-se essas amostras para uma estufa e
submetidas a uma temperatura de 373 K por um periodo de 24 h.

4.3 Difragdo de raios X (DRX)

As medidas de difracdo de raios X na forma de po foram realizadas em difratbmetro Xpert
MPD (PANalytical) usando radiacio de CoK® BRE1,7889A) operado a 40 kV e 40 mA
localizado no laboratdrio de raios X do Departamento de Fisica da Universidade Federal do
Ceard. A DRX de alta-resolugao foi obtida com um monocromador hibrido de feixe paralelo,
formado por um espelho e dois cristais de Ge cortados na direcdo (200), produzindo um
feixe paralelo altamente monocromatico. Os dados foram coletados com o detector de
estado sélido Pixcel utilizando 255 canais, com passo minimo de varredura de 0,013° em
intervalo angular 26 de 10° a 100°, com o tempo de contagem de 150 segundos. Uma
fenda de 1/42 foi usada para limitar o feixe incidente sob as amostras. O tipo de varredura
de todas as medidas foi theta-theta (EEER, representada na Figura 8. As amostras foram
preparadas utilizando uma placa de Silicio monocristalino chamada zero-background nas
dimensdes de 25 mm de diametro e 2 mm de espessura, possuindo uma cavidade de 0,2
mm de profundidade e 10 mm de diametro. A identificacdo das fases presentes foi
realizada utilizando o software Xpert HighScore da PANalytical (DEGEN et al., 2014). O
refinamento estrutural e analise quantitativa das nanoparticulas foram realizados pelo
método de Rietveld (RIETVELD, 1967, 1969) utilizando pacote de software GSAS (LARSON;
DREELE, 2004) com a interface EXPGUI (TOBY, 2001).

4.4 Microscopia eletronica de varredura

As imagens de microscopia eletronica de varredura (do inglés: Scanning electron
Microscopy- SEM) foram realizadas no equipamento modelo Quanta 450 FEG-FEI operando

sob tensdo de 20 kV em maddulo SE, pertencente a Central Analitica da UFC, localizado no
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Departamento de Fisica. As amostras sem magnetismo aparente foram preparadas
utilizando fita de carbono dupla face fixada sobre suporte de aluminio. Para as amostras
com magnetismo aparente, cola de prata coloidal foi utilizada em substituicdo da fita de
carbono de dupla face.

4.5 Analises magnéticas

O comportamento magnético das amostras foi analisado utilizando um sistema de medicao
de propriedades fisicas (do inglés: Physical Property measurement System - PPMS),
operando no mddulo magnetdmetro de amostra vibrante (do inglés: Vibrating Sample
Magnetometer - VSM), da Quantum Designs modelo Dynacool, USA, localizado no
Departamento de Fisica da Universidade Federal do Rio Grande do Norte. As Medidas
magnéticas de resfriamente a campo zero (do inglés: Zero Field Cooling — ZFC) e
resfriamento em campo (do inglés: Field Cooling - FC) foram realizadas em um intervalo de
temperatura de entre 5 K e 300K aplicando-se campo de exploracdo de 200 Oe. Curvas de
magnetizacdo isotérmicas, com campos magnéticos no valor de até 100 kOe foram
adquiridas nas temperaturas de 5 K, 50 K, 100 K, 200 K e 300 K

4.6 Espectroscopia de Impedéancia

Para as medidas de espectroscopia de impedancia, faremos pastilhas ceramicas que serdo
polidas com pé de aluminio. O contato elétrico serd feito aplicando tinta ou pasta de
Platina nas faces paralelas dos discos para posteriormente colocarmos no forno a 7000C
por 30 minutos aproximadamente.

As medidas serdo executadas na regido de freqiéncia de 5 Hz até 13 MHz, com um
potencial aplicado de 500 mV, usando um Analisador de Impedancia Solartron 1260
controlado por um software ndo comercial via computador pessoal.

As medidas de ac serdo feitas isotermicamente, a temperaturas de 15 K até 295 K usando

um criostato ou dedes 300 K até 850 K utilizando um forno acoplado a amostra.

5. RESULTADOS E IMPACTOS ESPERADOS

Indicadores de resultados ao final do projeto:
Trabalhos apresentados em congressos regionais e nacionais.

Monografia de Graduacgéo.
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Projetos de iniciagao cientifica.

Artigos cientificos.

2 trabalhos apresentados em congressos nacionais ou encontros
internacionais

3 monografia de Graduagao.

3 projetos de iniciagao cientifica

3 artigos cientificos submetidos

Com a formacéo de recursos humanos nesta area, o Estado passa a ter
influéncia e impacto no contexto nacional, de forma a atrair contatos e
colaboradores na mesma. Isto trara mais subsidios para formagéo de pessoal, tais
como bolsas de pesquisa e pods-graduacédo. As publicagbes obtidas surtiram o
mesmo efeito acima, além da valorizacdo e reconhecimento do Estado do
Maranh&o pela comunidade cientifica como presente no setor cientifico-
tecnoldgico. Isto levara a participagdes em eventos de projecao nacional e

internacional.
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