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Resumo

Hexaferrita de Bério, dopada com lantanio e s6dio, foi obtida pelo processo de mistura de 6xidos. A composi¢do utilizada foi BayLa, Na, Fe O

12719°

Este trabalho teve como objetivo reduzir o valor da freqiiéncia de ressondncia da hexaferrita de bario tipo M de modo que a mesma possa
absorver microondas na faixa de freqiiéncia de 8 a 16 GHz. Para se investigar a fase obtida, o material foi submetido a difracdo de raios X. A
morfologia das particulas foi verificada pela técnica de microscopia eletronica de varredura. Suas propriedades magnéticas e de absorgdo de
microondas foram estudadas utilizando-se o magnetometro de amostra vibrante e guia de ondas, respectivamente.

Palavras-chave: hexaferrita de bario, absorvedor de microondas, mistura de 6xidos.

Abstract

Lanthanum and sodium doped barium hexaferrite was obtained by the mixed-oxide technique. The composition was Ba, La, Na, Fe, O

12719

The aim of this work was to reduce the resonance frequency value of barium hexaferrite in order to be used as microwave absorber material,
in the 8-16 GHz frequency range. The analysis of phases was carried out by X-ray diffraction. Particle’s morphology was studied by scanning
electron microscopy (SEM). Magnetic and microwave absorption properties were evaluated by using a vibrating sample magnetometer and a

waveguide measurement set-up.

Keywords: barium hexaferrite, microwave absorption, mixed-oxide technique.

INTRODUCAO

A supressdao de microondas refletidas por estruturas
metalicas encontra importantes aplicagdes civis e militares. A
estratégia de defesa naval utiliza dispositivos que possibilitam
adetecgdo de um alvo por meio de radar. De modo a dificultar
ou minimizar tal detec¢do foram criadas técnicas apropriadas
que incluem o emprego de materiais absorvedores de
microondas (RAM — Radar Absorbing Materials) sempre
objetivando uma reducdo da secdo reta radar (RCS - Radar
Cross Section) de plataformas navais. Estes materiais tém
encontrado outras aplicagdes que incluem o emprego como
revestimentos de camaras anecdicas, em blindagem
eletromagnética, na remocao de imagens “fantasmas” de
televisores, dentre outras [1].

O emprego de RAM’s tornou-se um dos campos mais
fascinantes da engenharia de materiais embora ainda represente
um grande desafio [2]. Um RAM ¢ constituido por compostos,
com elevada perda de energia, que absorvem a radiacdo
incidente em freqiiéncias sintonizadas e dissipam a energia
absorvida sob a forma de calor [2]. A faixa de freqiiéncia

estudada neste trabalho foi de 8 a 16 GHz.

As ferritas sdo materiais cerdmicos que podem absorver a
radiagdo eletromagnética na faixa de microondas, pois geram
uma perda de energia, que neste caso, atua de forma construtiva
[3].

Estes materiais utilizados, em geral, para obtengdo de
compdsitos com borrachas, ceramicas e em formulagdes de
tintas, podem ser aplicados sob a forma de spray ou rolo e
necessitam de uma agitacdo constante, uma vez que as
particulas de ferrita sdo pesadas e, desta forma, tendem a
sedimentar [4].

Algumas substituicdes em hexaferritas foram realizadas
com o objetivo de utilizd-las como absorvedores de
microondas. Sdo encontrados, em maior nimero, substituigdes
realizadas no lugar do ion Fe*". Segundo a literatura [5] o
campo anisotropico da hexaferrita de bario BaFe ,0 , pode
variar entre 160 a 8000 kAm' pela substitui¢do parcial do
Fe*" na rede cristalina, resultando em uma varia¢do da
freqiiéncia de ressonancia ferrimagnética do material.

E sabido, pela literatura, que a substitui¢do do Fe* pelo
AP* aumenta o campo anisotropico enquanto uma combinagao
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de ions metalicos como Co?* e Ti** promove uma redugdo
deste campo.

A substituicdo do Fe** pelo Co?* e Ti*" torna possivel a
utilizacao dessas ferritas como absorvedores de microondas
em diferentes faixas de freqiiéncia, simplesmente variando o
grau de substituicdo [6]. A adi¢cdo do Sc**, que substitui ions
Fe**, reduz a sua freqiiéncia de operacdo para valores ainda
mais baixos que a hexaferrita de bario dopada com Co e Ti
[7], como pode ser observado na Fig. 1.

Observou-se também que a redugdo do valor do campo
anisotropico, nesses materiais, esta associada a uma reducao
no valor do campo coercitivo, He. De forma que como a medida
do campo anisotroépico de um material é extremamente
complicada, optou-se pela medida de He para o monitoramento
da reducao da freqiiéncia de operacdo da hexaferrita de Ba.
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Figura 1: Influéncia de substitui¢des pelo Sc, Co e Ti, na freqiiéncia
de ressonancia ferromagnética da hexaferrita de bario.

[Figure 1. Influence of Sc, Co and Ti substitutions on the ferromagnetic
resonance frequency of barium hexaferrite.]

Tabela I - Substituigdes catidnicas em hexaferrita de bario Ba,_
xAxk+F612-yByH O,

[Table I - Cation substitutions in Ba, A **Fe, 2yBy” 0,, barium
hexaferrites.]

A B
K=1 2 3 1=2 3 4 5
Na Sr La

K Pb Pr Mn Mn Ir As
RDb Ca Nd Fe Co Ge A%
Ag Sm Co Al Sn Ta
Tl Eu Ni Ga Zr Nb

Bi Zn In

Cu Sb

Sc

Ru

Na Tabela I encontram-se algumas das principais
possiveis substituigdes catidnicas em hexaferrita de bario
Ba, A *Fe, B"O,, [8].
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MATERIAIS E METODOS

Na Fig. 2 ¢ mostrado o diagrama de blocos para o processo
de preparagdo da hexaferrita dopada com Na e La. Os 6xidos
e sais dos cations precursores foram secos, em estufa, a 100
°C por 24 horas. Logo em seguida, foram pesados em
quantidade estequiométrica para posterior mistura em moinho
de bolas por 24 horas, utilizando-se como meio liquido alcool
isopropilico. Esse material foi seco, por 24 horas, em estufa
a 100 °C. Procedeu-se entdo a calcinacdo do material,
previamente seco, em trés temperaturas, quais sejam: 1200
°C, 1300°C e 1400 °C por 2 horas.

O pd resultante foi submetido a analise de difracdo de raios
X, microscopia eletronica de varredura, magnetometria de
amostra vibrante e absor¢ao em guia de ondas.

A hexaferrita de bario ndo dopada foi obtida de forma
similar, sendo porém calcinada a 1200 °C.

| BaCO3 | | Na2COs3 I | La(OH)3 ” Fe20s
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Figura 2: Diagrama do processo de obtencao da hexaferrita de bario,
sodio e lantanio.

[Figure 2: Diagram of the process for preparation of barium sodium
lanthanum hexaferrites.]

RESULTADOS E DISCUSSAO

Por intermédio da analise de microscopia eletronica de
varredura, Figs. 3 e 4, observou-se sinais de sinteriza¢do do
po6 calcinado a 1400 °C, o que ndo foi observado a 1300 °C.
Pode-se observar também o formato hexagonal das particulas,
caracteristico das hexaferritas. O tamanho das particulas é de
aproximadamente 2 um.

Pela técnica de difragdo de raios X, observou-se que apds
tratamento a 1300 °C houve completa formacao da hexaferrita,
como pode ser observado na Fig. 5, que apresenta o
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Figura 3: Micrografias obtidas por MEV do pé de
BaO’SLaO’lNaO’lFeuO calcinado a 1300 °C; aumento de
10000X.

[Figure 3: SEM micrographs of the Ba,.La, Na, Fe O,
powder after calcination at 1300 °C; magnification: 10000X.]
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Figura 4: MEV do p6 de Ba ,La, Na Fe ,O,,, calcinado a 1400 °C;
aumento de 10000X. R

[Figure 4: SEM micrographs of the Ba,,La, Na, Fe O, powder
after calcination at 1400 °C; magnification: 10000X.]

difratograma de uma estrutura similar a magnetopumblita,
caracteristico da hexaferrita.

A hexaferrita de bario ¢ classificada como sendo um
material magnético duro. Com a substitui¢do do ion Ba?" pelos
ions La’" e Na!* ocorre uma tendéncia de “amolecimento” da
mesma. Isto pode ser comprovado verificando-se a curva de
histerese desse material. Comparando-se as Figs. 6 ¢ 7,
observa-se que houve uma redugdo no valor do campo
coercitivo (Hc) de 3,2 para 1,2 KOe e também no valor da
magnetizag¢ao de saturacio (Ms) de ~80 para ~40 emu/g.

A Fig. 8 ilustra as curvas de reflexdo da hexaferrita ndo
dopada (BaFe,0,) - N/D e da hexaferrita dopada
(Ba, La, Naj Fe ,0,) - D. A hexaferrita de bario néo
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Figura 5 : Difratograma de raios X da hexaferrita de bario dopada
com Nae La.

[Figure 5: X-ray diffraction pattern of barium hexaferrite doped with
Na and La.]
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Figura 6: Curva de histerese do p6 de BaFe ,0,,, calcinado a 1200 °C.

[Figure 6: Hysteresis curve of de BaFe, 0, , after calcination at 1200°C.]
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Figura 7: Curva de histerese do po de Ba  La  Na  Fe O, calcinado
a 1300 °C.
[Figure 7: Hysteresis curve of Ba,La, Na, Fe, O, powder after

calcination at 1300 °C.]
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apresenta pico de absor¢@o no intervalo de freqiiéncia de 8 —
16 GHz porém, com a redugdo do valor do campo coercitivo,
devido as substituicdes de ions Ba?* por ions La’** e Na'*, a
mesma certamente reduziu o valor da freqiiéncia de ressondncia
passando a absorver neste intervalo de freqiiéncia. Apresentou
um pico na freqiiéncia de 11 GHz cuja refletividade ¢ de 14
dB. As hexaferritas foram veiculadas em parafina com 80%
em peso. As curvas foram tracadas considerando-se amostras
com espessura de 2,5 mm.
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Figura 8: Curva de reflexdo da hexaferrita dopada e ndo dopada.
[Figure 8: Reflectivity curve of the undoped and doped hexaferrite.]

CONCLUSOES

Pelas analises de microscopia eletronica e difracdo de raios
X foi possivel concluir que a temperatura de calcinacao ideal
€ 1300 °C. A 1200 °C a hexaferrita ndo esta totalmente formada
e a 1400 °C o material comega a ser sinterizado.

A andlise no magnetdmetro de amostra vibrante revelou
que houve uma redugdo no valor do campo coercitivo (Hc) de
3,2 para 1,2 KOe. Desta forma, o material passou a absorver
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microondas na faixa de freqiiéncia de 8 a 16 GHz, como foi
mostrado pela curva de reflexdo obtida através do guia de
ondas.
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