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Resumo

A obtencdo da ferrita Ni-Zn em pé com dimensao
nanométrica, por meio da sintese por combustéo, a sua
dispersdo em uma matriz dielétrica e a observacédo de
algumas das propriedades do sistema resultante
fornecem uma base inicial para avaliar a possibilidade de
emprego desse sistema para antenas em larga faixa de
frequéncia. A area de superficie de BET variou de 4 a 61
ng'1 para as diferentes composicées de zinco. Em
relacdo a cristalinidade das amostras, ha um decréscimo
a medida que se aumenta a composi¢do de zinco.
Observou-se, de uma forma geral, uma variagdo inversa
da magnetizacdo de saturagdo experimental (Mey) das
amostras sintetizadas com a area de superficie de BET.
As andlises magnéticas dos materiais obtidos
apresentaram um ciclo de histerese com curvas muito
estreitas, ou seja, um perfil de material magnético muito
mole, de excelente qualidade para aplicagbes em
diferentes tipos de equipamentos de alta frequéncia.

Introducéo

A propagacédo de pulsos eletromagnéticos através de um
meio pode ser definida teoricamente a partir das
equactes de Maxwell para ondas eletromagnéticas. Suas
bases tedricas sdo os mesmos que os utilizados para
radar convencional para detectar um objeto ou técnicas
geofisicas de investigagdo, utilizando-se um vasto grupo
de bandas. Cada meio tem caracteristicas
electromagnéticas proprias que sdo a permissividade ou
€ constante dielétrica relativa, permeabilidade magnética
e relativa y condutividade elétrica o.

Segundo Leal (2006), a relevancia e o interesse na
investigacdo de materiais cerdmicos obtidos sob a forma
de pés-ceramicos nanoestruturados se deve tanto as
implicacbes cientificas, no que se refere ao estudo do
comportamento e das propriedades dos materiais, como
tecnoldgicas, em termos do processamento de sistemas.
Para Domingues et.al. (2007) ha um esforco no
desenvolvimento de cerdmicas condutoras tem-se
intensificado ndo somente devido a demanda em
diversas areas, mas principalmente as suas
caracteristicas e propriedades elétricas e
eletromagnéticas.

Uma antena pode ser definida como um
dispositivo de transicdo entre a propagacdo de ondas
guiadas em linhas de transmissdo ou circuitos para a
propagacéo em meio livre (KRAUS, 1982). Desta forma,
a antena ocupa sempre o Ultimo lugar na cadeia de
transmissdo e o primeiro lugar na cadeia de recepcéao,
dai a sua importancia do seu estudo e entendimento para
os estudos de prospeccéo (BALANIS, 1982).

As ferritas sdo materiais pertencentes a classe das
ceramicas magnéticas e sao muito conhecidas
(SOTTOMAIOR, J.C.S.; SANTOS, L.F., 1997). Esse
material € comercialmente usado em circuitos para radio
frequéncia, filtros de alta qualidade, substrato de antenas
e nucleos de transformadores. No ambito das ceramicas
magnéticas, a ferrita de Ni-Zn desperta muito interesse
da comunidade cientifica pelo seu elevado valor de
permeabilidade e alta resistividade. A obtencao da ferrita
Ni-Zn em p6é com dimensdo nanométrica, a sua dispersdo
em uma matriz dielétrica e a observagéo de algumas das
propriedades do sistema resultante fornecem uma base
inicial para avaliar a possibilidade de emprego desse
sistema para antenas em larga faixa de frequéncia.

A sintese por reacdo de combustdo destaca-se como
uma técnica promissora na producdo de uma variedade
de pos-ceramicos. E uma maneira facil, segura e rapida
de produzir pés-ceramicos, e além da obtengdo de poés-
finos e homogéneos, esta oferece outras vantagens
quando comparado a outros métodos de sintese.

Este trabalho tem por objetivo a producdo de ferritas
nanoestruturadas por sintese de combustdo para
aplicacdo em antenas destinadas a prospeccéo.

Metodologia Experimental

Para que as antenas atendam as necessidades das
industrias de prospecgdo e petroguimica € necessario
que estas ceramicas dielétricas tenham as seguintes
caracteristicas: Alta permissividade (er) entre 20 e 50;
Pequenas perdas dielétricas (tand) na ordem de 10° na
frequéncia de 1 GHz ou maior; Coeficiente de
temperatura (1f) préximo a zero.

Para sintetizar os pés pelo método de reacdo por
combustao, foram utilizados Ni(NO3),+6H,0,
Zn(C2H307),6H,0, e Fe(NO3)3+9H,0, como reagentes
precursores (oxidantes) e fonte de cations. Como agente
redutor foi utilizada a uréia [CO(NH2)2].

Para a determinag&@o da &rea superficial , foi utilizado o
método de adsor¢do de nitrogénio a 77K desenvolvido
por Brauner, Emmett e Teller (BET). A partir de isotermas
de adsorcdo de fases sobre 0s pbés ou materiais
ceramicos, Para determinar as fases presentes e o
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tamanho de cristalito dos po6s preparados pela
combustdo, foi utilizado um difratdmetro de raios X
Shimadzu XRD 6000, com uma fonte de radiacdo CuKa
de 1,5418 A, com uma tensdo de 30 kV e corrente de 20
mA. A coercividade, magnetizacdo de saturagdo, campo
remanente e permeabilidade inicial podem ser obtidos a
partir do gréafico de histerese. As perdas por histerese é
determinada pela area da curva M-H.
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Figura 1 — Fluxograma da metodologia para a obtencéo
e caracterizacdo dos sistemas de ferritas Ni-Zn.

Resultados e discussao

Area de Superficie de BET (Sger) € Adsorcgédo de N»

As propriedades texturais se fundamentam em
caracteristicas importantes, que sao: area superficial,
tamanho e volume do poro. A metodologia usualmente
utilizada para determinacao destes parametros € descrita
por Brunauer—-Emmet-Teller (BET) que determina a
medida da isoterma de adsorgdo. Na Figura 2 é mostrado
um eshocgo de isotermas de adsorcdo em que cada tipo
esta relacionado ao aspecto de poro envolvido
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Figura 2 - Representacdo dos tipos de isotermas de
Brunauer.

Na analise de adsorcdo dos materiais obtidos, foram
observados para as amostras, resultados mais préximos
das isotermas de adsorc¢édo do tipo lll e V.

A Tabela 1 demonstra a variagdo da area superficial de
BET em relacéo a variacdo do contetido de Zn** para as
amostras.

Tabela 1 - Valores de area superficial de BET (Sger)
obtidas por adsor¢éo de N, a 77K para as amostras.

Amostras SeeT (ng'l)
Zn5 13
Zn6 4
Zn7 8
Zn8 23
Zn9 61
Znl10 55
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Figzura 3 Variagédo de Sger em relagdo a composicdo de
Zn“" em mol nas amostras.

Difratometria de Raios-X (DRX)

A analise de difragcéo de raios-X é considerada a principal
andlise em se tratando de materiais ceramicos, pois 0s
resultados obtidos apontaram para a verificagdo de uma
sintese de alta qualidade (produtos monofésicos) ou se
ocorreu formagdo de outros materiais (outros Oxidos
associados).

Os materiais obtidos (Ferritas de Ni-Zn) foram
identificados quanto a sua estrutura cristalina pelos
difratogramas de raios X na Figura 4.
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Figura 4. - Dados de difracdo de raios X referente ao
sistema Niix ZnyFe,O4 dos p6s das amostras Zn5, Zn6,
Zn7, Zn8, Zn9 e Zn10 obtido pelo método de combustdo
em que x =0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9 e 1,0, respectivamente.

Observa-se na Figura 4 que as amostras apresentam o
mesmo conjunto de picos correspondentes a formagéo
da fase espinélio de ferrita. Isso indica que o método de
combustdo empregado na sintese dessas ferritas de
niquel e zinco foi adequado. Por outro lado, o0 método
apresenta outras vantagens, tais como: praticidade,
rapidez, eficiéncia e reprodutibilidade.

O Refinamento de Raios-X pelo método Rietveld.

Através do tratamento dos dados de raios X pela técnica
de refinamento Rietveld é possivel extrair informacdes
detalhadas sobre os pardmetros da estrutura cristalina
obtida. Para o processo de refinamento foi utilizado o
padrdo de difracdo da ferrita Ni-Zn (NigsZnosFe204)
disponivel no site www.crystallography.net. Este padrao
considera que todo Zn*" estdo localizados em sitios
tetraédricos e que todo Ni** estdo distribuidos em sitios
octaédricos.

Com base nesta analise pode-se concluir que o processo
de refinamento pelo método Rietveld, utilizando o
programa Maud, aponta para uma distribuicdo dos
cations na rede cristalina, ou seja, todos ions Ni%*
ocupando sitios tetraédricos, um e trés ions zn?
ocupando sitios tetraédricas e octaédricas
respectivamente e o restantes dos cations, trés e treze
ions Fe*' ocupando sitios nas posicdes tetraédricas e
octaédricas respectivamente.

Analise Magnética

Na Figura 5 sdo apresentadas as curvas de histereses
das amostras obtidas experimentalmente.
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Figura 5 — Curvas de histereses para as amostras
sintetizadas

As amostras apresentaram curvas de histerese bastante
estreitas como representado na Figura 5, com valores de
Mr (magnetizacdo remanente) e Hc (campo coercivo)
muito baixos que caracterizam materiais magnéticos
muito moles (Soft). Estes matérias apresentam
aplicacdes em diferentes tipos de equipamentos de alta
freqliéncia, neste caso, antenas para prospecg¢ao.

A modelagem das antenas foi analisada com
diferentes arquiteturas, para calculo de campo elétrico e
sensibilidade, perdas dielétricas tendo como base estudo
comparativo.

Conclusbes

Neste trabalho, foram sintetizadas as ferritas de Niz-
xZnxFe,04 para 0,5 < x < 1 obtidas por reagdo de
combustao, utilizando Ni(NO3),+6H,0, Zn(C2H303)2 , €
Fe(NO3)s+9H-,0, como reagentes precursores
(oxidantes) e fonte de cétions, e a uréia [CO(NH2):]
como agente redutor. Os sélidos obtidos foram
submetidos a caracterizagdo estrutural, morfolégica e
quanto a suas propriedades magnéticas.

A area de superficie de BET variou de 4 a 61 m°g™ para
as diferentes composi¢des de zinco mostrando formacgéo
de pés mesoporosos, de acordo com as curvas de
histerese obtidas para os varios sélidos. As amostras
com maior teor de zinco apresenta a menor area e de
uma forma geral com o incremento de Zn®* ocorre um
aumento da area de BET. Em relagao a cristalinidade das
amostras, ha um decréscimo a medida que se aumenta a
composicdo de zinco. Em relacdo aos valores de
parametro de rede, obtidos pelo método de Rietveld,
ocorre um aumento linear (r = 0,998) do parametro de
rede com o aumento do teor de zinco, justificado pelo raio
do ion Zn?* ser maior do que o do Ni?*

Observou-se, de uma forma geral, uma variacdo inversa
da magnetizac@o de saturagdo experimental (Mgy) das
amostras sintetizadas com a &rea de superficie de BET,
enquanto que ocorreu um decréscimo proporcional da
magnetizacdo em relacdo as outras propriedades
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estruturais das amostras tais como a cristalinidade, o
tamanho de cristalito (d) e a magnetizagdo te6rica pelo
método Rietveld (MRIETVELD)-

As andlises magnéticas dos materiais obtidos
apresentaram um ciclo de histerese com curvas muito
estreitas, ou seja, um perfil de material magnético muito
mole, de excelente qualidade para aplicagbes em
diferentes tipos de equipamentos de alta frequéncia.
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