Ferritas CoxCuxFe.0,4 obtidas por coprecipitagcao sonoquimicamente assistida e
reagao de combustao para aplicagao como materiais absorvedores de radiagao
eletromagnética.

1. Introducgao

A nanociéncia e suas derivagbes compdem um campo de fronteira transdisciplinar que permite
realizar a miniaturizagdo de materiais e dispositivos, trabalhando na nanoescala para criar estruturas com
organizagdo molecular adequada. Os beneficios dessas novas estruturas nanométricas podem ser
constatados pela rapida disseminacdo de resultados em d&reas como aeronautica, biotecnologia,
nanoeletrbnica, medicina, meio ambiente, salde e seguranga nacional. Assim, a pesquisa cientifica tem-se
voltado para a obtencdo de materiais como, por exemplo, nanoparticulas magnéticas, as quais devido as
suas propriedades magnéticas e elétricas despertam o interesse de inUmeros pesquisadores. Os materiais
alvo do estudo nesta pesquisa séo as ferritas. Trata-se de materiais ceramicos constituidos por uma mistura
de oxidos metalicos, contendo Fe;O; como principal componente, e sdo bastante utilizados na
nanotecnologia por causa das suas propriedades intrinsecas e extrinsecas.

As ferritas podem ser consideradas como os “centros de absor¢do” de radiacdo eletromagnética
mais antiga e mais utilizada na tecnologia de processamento dos materiais absorvedores (SILVA et al.,
2009). Dentre as varias composigdes e tipo de sistema cristalografico existentes, as ferritas do tipo espinélio
vém se destacando como materiais promissores para aplicagdes como absorvedores de radiagédo
eletromagnéticos.

De maneira simplificada pode-se dizer que os materiais absorvedores de radiagdo promovem a
troca de energia da radiagao eletromagnética pela energia térmica, devido as caracteristicas intrinsecas de
determinados componentes, podendo-se citar alguns tipos de materiais carbonosos, polimeros condutores e
ferritas. Esses materiais, quando atingidos por uma onda eletromagnética, tém a estrutura molecular
excitada e a energia incidente é convertida em calor (INTERAVIA, 1991).

Exemplos de uso bem sucedido desses materiais podem ser encontrados na aeronautica classica,
na blindagem eletromagnética de instrumentos de aeronaves, na fabricagdo de artefatos utilizados na area
de telecomunicagbes, podendo-se citar a protegdo eletromagnética em edificios e camaras anecoicas,
devido a interferéncia de sinais em geral, em sistemas de cabeamento de controle de ruidos espurios e em
programas de vigilancia; na industria de eletroeletrdnicos, na seguranca de fornos de micro-ondas; e no
monitoramento inteligente de camuflagem e na blindagem de equipamentos (STONIER,1991).

Uma caracteristica marcante da ferrita de cobalto € que o material possui uma constante de
anisotropia magnetocristalina de valor relativamente alto e positivo (MATHEW D. S. e JUANG R-S, 2007);
devido a essa propriedade, o cobalto € comumente usados como aditivo em outras ferritas para compensar
a anisotropia pequena e negativa das mesmas quando puras (GOLDMAN, 2007). Nesta pesquisa sera
avaliado a juncdo do cobre a ferrita de cobalto.

Normalmente, as ferritas que sdo dopadas com cobre possuem uma rede cristalina distorcida,
fazendo com que a célula unitaria do espinélio sofra um discreto crescimento em uma das arestas devido a
inclusdo de certa quantidade de cobre. Esta inclusdo, favorece a mudanga da estrutura cristalina de
espinélio cubico para tetragonal, efeito conhecido como efeito Jahn-Teller. Este fendbmeno influencia
diretamente nas propriedades magnéticas e elétricas destas ferritas (RIBEIRO, et al.,2015).

Além disso, com relacao a tecnologia ceramica, a sintese e o processamento de nanoferritas vém
se mostrando a nova fronteira na obtencdo de ceramicas com alto desempenho, alargando os horizontes e
possibilidades de aplicagdes desses materiais. Existem diversos processos de sintese das ferritas, entre
eles, método sol-gel (SUTKA, 2013), mistura de 6xidos (FERNANDEZ, 2014), coprecipitagdo (MEDEIROS,
2014), precipitagdo hidrotérmica (CABUIL, 2012), reagdo por combustdo (SANTOS et al.,2016) e método
Pechini (HOYOS et al., 2013). O presente trabalho utilizou duas rotas de sinteses a reagdo por combustéo e
co-precipitagao.

A sintese por combustao, pois € um processo que obtém pds em escala nhanométricas, com elevado
grau de pureza e baixo custo. Além disso trata-se de uma técnica segura, rapida e que possui
reprodutibilidade para producédo de pds ceramicos, requerer menos energia que os métodos de sintese
convencionais e tempo de processamento reduzido para poucos minutos (COSTA et al.,2007).

Nas sinteses por coprecipitagcdo, a morfologia das particulas depende da natureza da base utilizada
e da temperatura da reagao, e as particulas menores sédo obtidas a temperaturas mais altas. Esse método é
simples, reprodutivel, apropriado para produ¢gdes em massa e possui a vantagem de, por ser realizado em
solugédo aquosa, fornecer amostras diretamente hidrofilicas e biocompativeis, uma vez que se use o ligante



apropriado (LIU, 2002). O ultrassom pode ser utilizado como ferramenta em reagdes quimicas em métodos
de sintese de materiais amorfos nano estruturados a partir de metais, 6xidos ferritas e nitretos, ja que muda
0 ambiente de reagdo quimica, pois a sonoquimica possibilita atingir altos valores de energia e pressdo em
um tempo muito curto, fendbmeno chamado de cavitagdo acustica. Os seguintes efeitos sonoquimicos
podem ser observados em reagdes quimicas e processos: aumentar a velocidade de reagdo, aumentar a
produgédo de reagdo, o uso mais eficiente da energia, para mudar de caminho da reagcao(SHAFI,1999).
Nesse contexto, essa pesquisa tem como proposta realizar uma analise comparativa entre os métodos de
sinteses de CoxCuxFe0. (onde x = 0,0; 0,5; 0,8 e 1,0 em mol de Cu) obtidas por reagédo de combustéo e
coprecipitacdo sonoquimicamente assistida, para que tenham propriedades microestruturais e
eletromagnéticas adequadas para serem utilizados como materiais absorvedores de radiagédo
eletromagnética em altas e baixas frequéncias de aplicagao.

2. Objetivos
2.1 Geral

Realizar uma analise comparativa entre os métodos de sinteses de Co.xCuxFe 04 (onde x = 0,0;
0,5; 0,8 e 1,0 em mol de Cu) obtidas por reacdo de combustdo e coprecipitagdo sonoquimicamente
assistida, para que tenham propriedades microestruturais e eletromagnéticas adequadas para serem
utilizados como materiais absorvedores de radiagdo eletromagnética em altas e baixas frequéncias de
aplicacao.

2.1 Especificos

- Obter as ferritas dos sistemas Cox\CuxFe 0. (onde x = 0,0; 0,5; 0,8 e 1,0 em mol de Cu) sintetizadas por
reagdo de combustéo e coprecipitagdo sonoquimicamente assistida;

- Caracterizar as ferritas com relacdo a sua estrutura e morfologia para justificar e compreender os
resultados eletromagnéticos das mesmas;

- Realizar uma analise comparativa das caracteristicas finais do material obtido com os dois tipos de
sinteses utilizados, com o intuito de serem analisados fatores como: rendimento, reprodutibilidade,
caracteristicas estruturais, morfolégicas, eletromagnéticas e viabilidade econémica.

- Avaliar a influéncia da inclusdo do cobre na ferrita de cobalto em suas caracteristicas estruturais,
morfolégicas e eletromagnéticas.

- Analisar o comportamento eletromagnético das ferritas para utilizagdo em encapsulamento de sensores na
faixa de RF e micro-ondas;

- Transferéncia de tecnologia pela formagao de recursos humanos e publicagao de artigos em periddicos.

3. Metodologia

Para a sintese por combustédo das ferritas Co.,CuxFe,O4 (onde x = 0,0; 0,5; 0,8 e 1,0 em mol de
Cu), seréao utilizados os reagentes nitratos de ferro (Fe(NO3);.9H,0), cobre (Cu(NOs),) e cobalto (Co(NOs3).)
e como combustivel a ureia (CH4N2O), todos os reagentes com teor de pureza igual a 98%. A proporgéo dos
reagentes sera calculada de acordo com a estequiometria estabelecida seguindo a teoria dos propelentes e
explosivos para ¢ = 1 (relacdo estequiométrica) (JAIN, 1981). A mistura redox de nitratos metélicos e
combustivel sera submetida ao aquecimento em placa aquecedora com temperatura de aproximadamente
800°C. Apos a sintese os produtos das reagdes (flocos porosos) serdao desaglomerados em almofariz de
agata com a ajuda de um pistilo e peneirado na malha ABNT 325 (abertura 45 pm) e submetidos as
caracterizagdes.

Para a sintese por co-precipitagcao das ferritas Co1.xCuxFe2O4 (onde x = 0,0; 0,5; 0,8 e 1,0 em mol
de Cu) os materiais utilizados serao: Cloreto de ferro (FeCl;.6H,0), sulfato de cobre (CuS0O,.5H,0), cloreto
de cobalto (CoCl,.6H;0), hidréxido de sodio (NaOH), acido cloridrico (HCI). Todos os reagentes utilizados
possuirdo grau analitico. Durante as sinteses, o meio reacional sera aquecido e agitado pelo
aquecedor/agitador e a temperatura era mantida em 80°C, correspondente a temperatura de decomposigao
da ureia e inicio de reacao de precipitagado (hidrélise basica) com o sal de ferro. A sonda ultrassbnica sera
ligada quando haver indicios, pela coloragdo da substancia, que a precipitagdo/nucleagéo estiver préxima
de acontecer. A suspensao sera mantida em repouso para que o material precipitado decante e entdo o



sobrenadante com excesso de NaOH e sais formados for separado, neutralizado e posteriormente
descartado. O sobrenadante sera descartado apds decantagdo completa do precipitado. Para separar o
precipitado da solugdo sera usado o processo de separagdo sob centrifugagdo por 10 min a 2500 rpm,
sendo que cada amostra sera lavada com agua destilada. Apds os materiais serem lavados, os mesmos
serao secos em estufa na temperatura de 80 °C durante 24 horas, serdo desaglomerados em almofariz de
agata com a ajuda de um pistilo e peneirado na malha ABNT 325 (abertura 45 um) e submetidos as
caracterizagoes.

A partir da obtengado das amostras, serdo submetidos para caracterizagao por Difracdo de Raios X,
Andlise quimica por fluorescéncia de raios-X por energia dispersiva, Andlise Textural - adsorgcéo de
nitrogénio, Microscopia Eletronica de Varredura e Caracterizagao Eletromagnética.

4. Resultados Esperados

e Espera-se desenvolver uma metodologia que possa ser utilizada em industrias de processamento e
obter produtos de baixo custo, com desempenho excelente para as condi¢des de aplicagado, ou seja,
obtencao de produtos que atendam as especificagdes industriais e normativas.

e Otimizar as composi¢coes € o processo de preparagdo das ferritas de alta qualidade e melhor
conhecimento das propriedades e caracteristicas dos mesmos.

e Publicar artigos em revistas especializadas e quatro artigos completos em congressos cientificos
nacionais e internacionais.

5. Aderéncia aos critérios de Priorizagao

O projeto contribuira para a consolidacao da area de sintese por reagao de combustdo e coprecipitacao
sonoquimicamente assistida na producdo de nanoparticulas de ferritas Co-Cu. Além disso, possibilitara
desenvolver produtos que satisfagam as necessidades nacionais para usos especificos pré-descritos neste
projeto para determinadas aplica¢des tecnolégicas.

6. Cronograma de Atividades

10 20 30
4°
Atividades S | Semestre S | Semestre S | Semestre
S | Semestre
Levantamento bibliografico X X X X
Disciplj Producdo das ferritas, por sintese por X X
reagao de combustao.
Obtencdo das amostras por co- X X
precipitacao
Difragdo de raios-X X X X
Analise Textural X X X
Microscopia Eletrénica de Varredura X
Caracterizagdo Magnética X X
Caracterizagéo Eletromagnéticas X X
Analise dos resultados X X X X
Elaboracao de artigos X X
Relatério X X X X
Defesa da Dissertacdo X
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