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RESUMO
Este trabalho consiste no estudo da síntese e caracterização detalhada do pó de hexaferrita de bário tipo M (BaFe12O19) via técnica sol-gel assistida via PVA(álcool polivinílico) . Visando obter uma síntese da hexaferrita de bário com um pó ultrafino e numa temperatura inferior das encontradas quando essa síntese é realizada por meio do método de mistura de pós. A síntese via técnica sol-gel dos materiais precursores Fe(NO3)3.9H2O, Ba(NO3)2 e PVA resultou num material altamente cristalino e monofásico. O estudo mostra que a formação da fase monofásica da hexaferrita de bário é obtida numa calcinação a 1000ºC por 4 horas, onde foi caracterizada por meio de difração de raios-X(DRX); o crescimento de grãos do produto final da síntese em função da temperatura de calcinação é visível pela microscopia eletrônica de varredura (MEV); a medida magnética do pó por meio da curva de histerese confirma que o material apresentou um comportamento de um material magneticamente duro. O método de síntese desenvolvido tem o objetivo de obter pós de hexaferrita de bário ultrafinos variando na faixa de submicrométrico à manométrico.
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1. INTRODUÇÃO


Hexaferritas de bário continuam sendo estudados, produzidos e aplicados atualmente em função dos vários interesses científicos e tecnológicos (1-5), seja como ferrita dura para ímãs cerâmicos (1, 2), seja como material de registro magnético (3), seja como componente de películas e compósitos absorvedores de radiações eletromagnéticas (principalmente radar) (3). Isto tudo só é possível devido a sua relativamente elevada temperatura Curie, força coerciva, bem como sua excelente estabilidade química e resistência a corrosão (4, 5).
 O presente trabalho consiste no estudo da síntese do pó da hexaferrita  de Bário tipo M pela técnica sol-gel assistida via PVA (álcool polivinílico), visando obter: (a) elevada homogeneidade das partículas; (b) reduzir tempo e temperatura e alcançar granulometrias ultrafinas de pó da hexaferrita com menor custo de moagem e menor contaminação; (c) obter melhor estequiometria e pureza, com pós variando numa faixa de submicrométricos para nanométricos; (d) evitar o uso e a formação de carbonato de bário, que exige uma maior temperatura de calcinação (6, 7).
2. PROCEDIMENTO EXPERIMENTAL
Hexaferrita de Bário tipo M foi preparada por meio da técnica sol-gel assistida via PVA. Os materiais de partida utilizados foram Nitrato férrico nonohidratado (Vetec), Nitrato de Bário (Vetec) e Álcool polivinílico (Vetec) que foi adicionado numa razão molar de 1:2. O PVA foi primeiro dissolvido em água destilada a 100ºC por meio de um agitador magnético até que a solução ficasse viscosa. Os reagentes Nitrato férrico nonohidratado, Nitrato de Bário foram dissolvidos em agua destilada, adicionando em seguida o PVA dissolvido e mantido a 100ºC pó 24h até que o gel precursor fosse formado. O gel precursor preparado com razão 1:2 metal para PVA foi calcinado em diversas temperaturas (600ºC, 700ºC, 800ºC, 900ºC e 1000ºC). 
A identificação das fases cristalinas presentes nos pós calcinados do material formado, se deu através do difratômetro de raios-X (DRX) Shimadzu 6000, com fonte de raios-X de cobre Kα (λ =1,5418 Å e 2θ = 3º - 80º) e monocromador de grafite.


Microscopia eletrônica de varredura (MEV), onde utilizou-se um equipamento da marca JEOL, modelo JSM-6460LV, operando sob tensões aceleradoras dos elétrons de 20kV, com poder de amplificações de imagens de 1000 a 30000 vezes, que  foi usado para permitir uma boa amostragem acerca da morfologia, tamanho e arranjo das partículas da substância em estudo. O pó calcinado sofreu esse tipo de caracterização para se conseguir relacionar seus parâmetros microscópicos com as propriedades magnéticas observadas.


Propriedades magnéticas foram medidas através do Magnetometro de amostra vibrante, que foi usado para determinar as propriedades magnéticas dos materiais através de alíquotas de 50mg dos pós calcinados de hexaferrita de bário, para o método sol-gel usando PVA.
3. RESULTADO E DISCUSSÕES
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O produto resultante a partir do processo sol gel a baixa temperatura foi um material marrom escuro. As amostras na forma de pó foram calcinadas em diversas temperaturas (600ºC, 700ºC, 800ºC, 900ºC e 1000ºC), e levadas ao difratômetro para observação da evolução microestrutural e identificação das fases presentes. Os difratogramas obtidos podem ser vistos na figura 1.
Figura 1 – Resultados das análises de difração de raios-X dos materiais oriundos das calcinações de 100ºC, 600ºC, 700ºC, 800ºC, 900ºC e 1000ºC.

 Observa-se ao longo do processo de calcinação a presença de óxidos e de ortoferritas e a obtenção da fase da hexaferrita de bário tipo M só a 1000ºC, durante um processo de calcinação de 4 horas, ou seja numa temperatura abaixo da encontrada na literatura quando é realizado pelo método convencional cerâmico (~1200ºC) (3, 5). As figuras 2 e 3 mostram micrografias eletrônicas de varreduras representativas do pó da hexaferrita de bário tipo M calcinado a 700ºC e a 1000ºC, onde já podemos observar a forma hexagonal de algumas partículas e seus respectivos aumentos no tamanho de partícula de um material calcinado para outro. Onde o tamanho destas partículas formadas nestas temperaturas de calcinação foi calculado utilizando a Equação de Scherrer através dos difratogramas de raios-X, onde se determinou que o tamanho médio destas partículas é de 88nm e 236nm. Este tamanho de partícula fica mais visível com os aumentos de 10000 vezes.
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Figura 2 - Morfologia do pó da hexaferrita de bário, produzido por calcinação a 700ºC por 4 horas.
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Figura 3 - Morfologia do pó da hexaferrita de bário, produzido por calcinação a 1000ºC por 4 horas.

 A medida magnética do pó da hexaferrita de bário tipo M na qual foi obtida numa calcinação a 1000ºC, pode ser observada por meio da figura 4 a curva de histerese do pó de hexaferrita que o material corresponde a um comportamento magneticamente duro. Esta figura não deixa dúvida de que o produto da síntese por via técnica sol-gel usando álcool polivinílico alcançou cristalização plena com uma coercividade alta de 4415Oe, mesmo não tendo alcançado o ponto de sua saturação. 
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Figura 4 - Ciclo de histerese magnética da hexaferrita de bário tipo M obtida a 1000ºC via método sol-gel usando álcool polivinílico.
4. CONCLUSÕES


O método de síntese desenvolvido na presente pesquisa é uma opção promissora de obter a hexaferrita de barrio tipo M, uma vez que se consegue obter a cristalização da hexaferrita de bário tipo M numa calcinação a 1000ºC durante 4 horas via método sol-gel usando alcool polivinilico, ou seja uma temperatura abaixo das encontradas na literatura obtidas pelo método de mistura de pós (~1200ºC). Os tamanhos médios de particulas  obtidos na síntese (88nm e 236nm) para as calcinações de 700ºC e 1000ºC respectivamente estão próximo da faixa nanométrica dos mais finos pós nanocristalinos de hexaferrita de bário tipo M conhecidos na literatura recente. Por meio da medida magnética é possível dizer que o material apresenta um compotamento de um material magneticamente duro.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION DETAILED OF THE M-TYPE BARIUM HEXAFERRITE VIA SOL-GEL TECHNIQUE USING POLYVINYL ALCOHOL
ABSTRACT

This work is a study of the synthesis and detailed characterization of the M-type barium hexaferrite powder (BaFe12O19) via sol-gel technique assisted via PVA (polyvinyl alcohol). To obtain a summary of barium hexaferrite with a powder and ultrafine a temperature below that found when such synthesis is achieved by the method of powder mixture. The synthesis via sol-gel technique of precursor materials Fe(NO3) 3.9H2O, Ba (NO3)2 and PVA resulted in a highly crystalline material phase. The study shows that the formation of single phase barium hexaferrite is obtained on calcination at 1000°C for 4 hours, which was characterized by X-ray diffraction (XRD), the grain growth of the final product of the synthesis depending on the calcination temperature is visible by scanning electron microscopy (SEM) to measure magnetic powder through the hysteresis curve confirms that the material exhibited a behavior of a magnetically hard material. The synthesis process aims to obtain powders of ultrafine barium hexaferrite ranging from to nanometer to submicrométrico.
Key words: barium hexaferrite, synthesis, sol-gel
� EMBED Origin50.Graph  ���








[image: image6.jpg]


_1408971911.bin

_1408968615.bin

