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Resumo

Os objetivos deste trabalho foram a obtengdo de uma ferrita de chumbo e cobre com a estrutura do espinélio, a caracterizagdo
da sua microestrutura e a determinag@o das suas propriedades magnéticas. A ferrita de cobre e chumbo é um material com baixa
coercividade magnética, alta resistividade elétrica e alta permeabilidade magnética. Amostras com estequiometria Pb Cu  Fe,O,,
com (x=0,0,1 ¢0,2), foram produzidas pelo processo de metalurgia do po ¢ sinterizadas a 800 °C por 6 h em atmosfera ambiente. As
caracterizagdes estrutural, microestrutural e magnética foram realizadas utilizando as técnicas de difragdo de raios X, microscopia
eletronica de varredura, magnetdmetro de amostra vibrante e analise termogravimétrica magnética. Os resultados mostram que as
amostras sdo formadas exclusivamente pela estrutura do espinélio tetragonal. As curvas de histerese mostram caracteristicas de
materiais magnéticos moles e sua magnetizagdo de saturagdo aumentou com a concentragdo de chumbo. O valor da temperatura
de Curie diminuiu com o aumento da concentragdo de chumbo.

Palavras-chave: ferrita de chumbo, microestrutura, propriedades magnéticas, efeito Jahn Teller.

Abstract

The objectives of this work were to obtain a lead and copper ferrite with spinel structure, characterizing the microstructure and the
determination of their magnetic properties. The copper and lead ferrite is a material with low magnetic coercivity, high electrical
resistivity and high magnetic permeability. Samples with stoichiometry Pb Cu, Fe,O, with (x = 0, 0.1, and (.2) were prepared by
powder metallurgy process and sintered at 800 °C for 6 h in air. The structural, microstructural and magnetic characterizations
were performed using the techniques of X-ray diffraction, scanning electron microscopy, vibrating sample magnetometer, and
magnetic thermal gravimetric analysis. The results showed that samples are formed exclusively by the tetragonal spinel structure.
Hysteresis loops show the characteristics of a soft magnetic material and the saturation magnetization increased with the lead
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concentration. The value of the Curie temperature decreased with increasing lead concentration.
Keywords: lead ferrites, microstructure, magnetic properties, Jahn Teller effect.

INTRODUCAO

A ferrita de cobre dopada com chumbo do tipo espinélio
¢ um material com baixa coercividade magnética e alto
valor de resistividade elétrica. Estas caracteristicas fazem
desta ferrita um excelente material na aplica¢do de nucleos
para transformadores, absorvedor de microondas, filtros
para sinal de linha, blindagem eletromagnética na area
aeroespacial, sensores para a detecgio de gas toxico e gases
combustiveis e capacitores com baixa permissividade [1-
3]. As ferritas do tipo espinélio possuem férmula quimica
MFe,O,, onde M € um fon divalente. Os oxigénios formam
uma estrutura cubica simples compacta com 64 sitios
de coordenacdo tetraédrica e 32 sitios de coordenacdo
octaédrica, no qual 8 sitios de coordenagdo tetraédrica e 16

sitios de coordenag@o octaédrica sdo ocupados por cations
[4]. Um cation divalente tende a ocupar os sitios tetraédricos
para a formacdo de uma estrutura de espinélio normal; se
estes cations ocuparem os sitios octaédricos formam uma
estrutura de espinélio inversa [4]. Quando estas ferritas
sdo dopadas com cobre ocorre uma distor¢do na rede
cristalina, ou seja, a célula unitaria do espinélio sofre um
discreto crescimento em uma das arestas, devido a inclusio
de certa quantidade de cobre. O crescimento em uma das
arestas muda a simetria do espinélio cubico para tetragonal,
sendo este efeito denominado efeito Jahn-Teller [5-8].
Neste caso a mudanga da microestrutura ocorre porque o
Cu?* tem a preferéncia em ocupar os sitios tetraédricos ou
octaédricos, enquanto que o Fe¥* passa a ocupar os sitios
tetraédricos [9-13]. As propriedades magnéticas e elétricas
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destas ferritas sdo dependentes da composicdo quimica,
do tamanho de gréo e da estrutura cristalina. Por exemplo,
a elevada permeabilidade magnética inicial pode ser
alcancada apenas em amostras com grande tamanho de
grao e com a porosidade residual localizada nos contornos
de grdo. Trabalhos mostram que o tamanho de grdo ¢ um
dos parametros que mais afetam as propriedades magnéticas
das ferritas, como permeabilidade magnética, correntes de
Foucault, perda por histerese e resistividade elétrica. Para o
aumento do tamanho de grio, a dopagem com PbO é uma
boa escolha, pois auxilia o crescimento do grio durante a
sinterizac¢do, e mesmo em baixos niveis de dopagem trazem
beneficios para a densificagdo e consequentemente diminui
a porosidade do material [14-20].

Mirzaee [18] investigou o efeito da dopagem de PbO (0
a 3,2% em peso, com intervalos de 0,4%) na ferrita de Ni-Zn
sinterizada a 1300 °C por 2 h. Os resultados mostraram que a
densidade aumentou de 5,15 g/cm? na amostra isenta de PbO
para 5,30 g/cm?® na amostra contendo 1,6% de PbO. A partir
dessa concentragdo houve uma diminui¢do na densidade
para 4,98 g/cm* na amostra com 3,2% de PbO. O aumento
da densidade ocorreu devido a formagdo de fase liquida de
PbO entre as particulas de ferrita; por outro lado, o aumento
excessivo da espessura da camada de liquido resultou na
reducdo da taxa de difusdo e consequentemente houve uma
reducdo na densidade. A variagdo da percentagem de PbO
também causou variagdo no tamanho de grdo que aumentou
de 1,8 um para a amostra isenta de PbO para 17,1 um na
amostra contendo 2,4% de PbO. A partir dessa concentragio
observou-se uma diminui¢do no tamanho de grdo para
6,4 um na amostra contendo 3,2% de PbO. A varia¢do do
tamanho de grio ¢ evidenciada em trés faixas de dopagem
distintas. A primeira, em concentragdes de 0 a 0,4% em
peso de PbO, ocorre a difusdo dos atomos constituintes na
estrutura da ferrita de Ni-Zn. Isto ocorre devido a auséncia
ou da presenca de pequenas quantidades da fase liquida nos
contornos de grdo. Em concentragdes com 0,4 a 2,4% em
peso ocorre a difusdo dos atomos através da fase liquida
rica em PbO. Esta faixa de concentag@o ¢ caracterizada pelo
rapido crescimento de grios e consideravel diminui¢do da
energia de ativagdo. Em concentragdes maiores que 2,4% em
peso, ocorre a difusdo através da camada de liquido obtida
pela fusdo do PbO. A grande quantidade de PbO aumenta a
espessura da camada da fase liquida. O crescimento dos graos
e a energia de ativagdo depende da espessura da camada de
difusdo e o tamanho de grdo diminui gradualmente com o
aumento da percentagem de PbO que aumenta a espessura
da camada de difusdo. Com relagdo a temperatura de Curie
observou-se que a variagdo na percentagem de PbO ndo
causou alteracdes significativas, mantendo valores entre 233
e 252 °C. A magnetizag¢do de saturagdo diminuiu de 78,3
emu/g para a ferrita isenta de PbO para 71,2 emu/g para a
ferrita com 3,2% em peso de PbO [18].

Ullah ef al. [17] investigaram o efeito da dopagem de Pb
em ligas com composi¢des Sr; Pb Fe 0,  (x = 0,00; 0,05;
0,10; 0,15 ¢ 0,2) sinterizadas a 800 °C por 2 h. Os resultados
mostraram que a dopagem com Pb na ferrita de estroncio

afetaram consideravelmente a magnetiza¢do de saturacdo,
campo coercivo e remanéncia. A magnetizacdo de saturagdo
diminuiu de 45,80 + 0,75 emu/g para a ferrita isenta de
chumbo (x = 0) para 24,60 = 0,60 emu/g na ferrita com
estequiometria x = 0,20 e a remanéncia diminuiu de 22,80
+ 0,60 para a ferrita isenta de chumbo para 14,80 + 0,40
emu/g na ferrita com estequiometria x = 0,2. A coercividade
aumentou de 2280 + 40 Oe para a ferrita isenta de chumbo
(x=0) para 3820 + 40 Oe na ferrita com estequiometria X =
0,20. A diminui¢do da magnetizacdo de saturagcdo ocorreu
devido a substitui¢do de um material paramagnético (Sr**)
por um diamagnético (Pb*"). Haq e Anis-ur-Rehman [21]
investigaram o cfeito da dopagem de Pb em ligas com
composi¢des Ba, Pb Fe O, (x=0,0;0,2;0,4;0,6;0,8 ¢ 1,0)
sinterizadas a 965 °C por 3 h. Os resultados mostraram que o
campo coercivo aumentou de 5,34 Oe para a ferrita isenta de
chumbo (x=0) para 5,39 Oe para a ferrita com estequiometria
x = 0,2. A partir desta concentracdo houve uma diminuigéo
para 2,72 Oe das amostras com estequiometrias com x = 1.
O campo coercivo diminuiu devido ao movimento limitado
nas paredes dos dominios e aumento de tamanho de graos.
Gaikwad [1] investigou a influéncia da dopagem de PbO
(0,5% em peso) em ferritas de cobre sinterizadas a 960
°C por 8 h. Os resultados mostraram que a magnetizagdo
de satura¢do diminuiu de 15,839 emu/g na amostra isenta
de chumbo para 11,646 emu/g na amostra com 0,5% em
peso de PbO e o campo coercivo diminuiu de 983 G para
a amostra isenta de chumbo para 963,49 G na amostra com
0,5% em peso de PbO.

Sachelarie ef al. [22] investigaram o efeito da dopagem
de PbO (1,2% em peso) nas ferritas de NiZn sinterizadas
a 1100 °C por 4 h, LiZn sinterizadas a 1050 °C por 4 h e
MgZnCu sinterizadas a 1050 °C por 4 h. Seus resultados
mostraram que a densidade das amostras NiZn aumentou de
4,1 g/cm® para aquela isenta de PbO para 5 g/cm? para a
amostra contendo 1,2% de PbO. Observou-se também um
aumento na densidade das amostras de LiZn de 3,9 g/cm?
para a amostra isenta de PbO para 4,7 g/cm?® para a amostra
contendo 1,2% de PbO. A densidade das amostras de
MgZnCu aumento de 4,2 g/cm? para a amostra isenta de PbO
para 4,8 g/cm? para a amostra de MgZnCu contendo 1,2%
de PbO. A dopagem de 1,2% de PbO nas ferritas também
causou um aumento no tamanho de grio nas amostras de
NiZn de 0,8 wm para a amostra isenta de PbO para 2 um
na amostra contendo 1,2% de PbO. O tamanho de grdo das
amostras LiZn também aumentou de 1 um para a amostra
isenta de PbO para 20 wm na amostra contendo 1,2% PbO.
Comportamento similar foi observado para as amostras de
MgZnCu; nestas o tamanho de grdo aumentou de 3 um para
a amostra isenta de PbO para 12 wm nas amostras contendo
1,2% PbO. A dopagem de 1,2% de PbO em peso nas ferritas
também causou um aumento na magnetizacdo de saturagdo
de 51,5 emu/g para a amostra de NiZn isenta de PbO para 56
emu/g para a amostra de NiZn dopada com 1,2% PbO. Nas
amostras de LiZn a magnetizacao de saturacdo aumentou de
72 emu/g para a amostra isenta de PbO para 74,7 emu/g na
contendo 1,2% PbO. Nas amostras de MgZnCu, aumentou
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de 57,5 emu/g para a amostra isenta de PbO para 60,2
emu/g para a amostra contendo 1,2% PbO. Observou-
se que a magnetizagdo de saturacdo ndo teve variacdo
significativa com a dopagem de PbO. A presenca dos poros
intragranulares ou o efeito da ndo-homogeneidade nos graos
justificaram os resultados obtidos [22]. Rezlescu ef al. [14]
investigaram o efeito da dopagem de PbO (0,3 a 4% em peso,
com intervalos de 0,3%) na ferrita de Ni-Zn sinterizada de
800 a 1200 °C com intervalos de 100 °C, durante 3 h. Seus
resultados monstraram que o PbO teve um grande impacto
sobre a densidade e a magnetizagdo de saturacdo da ferrita de
NiZn. Para as amostras sinterizadas a 1000 °C, a densidade
aumentou de 3,2 g/cm? para a amostra com 0,6% em peso de
PbO para 4 g/cm? para a amostra contendo 4,2% em peso de
PbO. Em 1100 e 1200 °C, a densidade atingiu seus valores
maximos de 4,9 g/cm?® e 5,05 g/cm?, respectivamente, para
as amostras dopadas com 1,2% de PbO em peso. Acima
desse nivel de dopagem, a diminui¢do da densidade foi
atribuida ao aumento da porosidade intragranular, resultado
do crescimento de grio descontinuo. Observou-se que nas
amostras dopadas entre 0,9% ¢ 1,5% em peso de PbO houve
um aumento da magnetizagdo de saturagdo em consequéncia
da estrutura de empacotamento denso das particulas [14].
Os objetivos deste trabalho foram a obtengdo de uma
ferrita de chumbo e cobre com a estrutura do espinélio de
estequiometria Pb Cu, Fe O, (x = 0; 0,1; 0,2), preparada
pelo processo de tecnologia do pd, e a caracterizagdo
microestrutural e magnética das amostras sinterizadas.

MATERIAIS E METODOS

Amostras com estequiometria Pb Cu Fe O, (x = 0;
0,10; 0,20) foram preparadas pelo processo de metalurgia
do po utilizando oxidos de alta pureza de PbO (min.
99,9% em peso), CuO (min. 99,9% em peso) e Fe,O,
(min. 99,9% em peso). As amostras foram compactadas
em uma prensa uniaxial e sinterizados a 800 °C / 6 h
em atmosfera ambiente. A caracterizacdo estrutural foi
realizada pelas as técnicas de difracdo de raios X (DRX)
e microscopia eletronica de varredura (MEV). A DRX foi
realizada utilizando-se um difratdmetro da Panalytical,
X’pert MPD, com radiagdo Cu-Ko, varredura de 15° a
80°, passo de 0,05° e tempo de contagem de 2 s por ponto.
As medidas de microscopia eletronica de varredura foram
realizadas utilizando um equipamento da Zeiss, EVO
MA15. O refinamento das estruturas cristalinas foram
realizados utilizando o software FullProff. Os parametros
magnéticos foram determinados através das curvas de
histerese magnética. Os ciclos de histerese magnética foram
obtidos através de um magnetometro de amostra vibrante
com um campo aplicado até 14 kG. A identificagdo da
temperatura de Curie foi realizada acoplando um ima em
um analisador termogravimétrico da Shimadzu, TGA-50,
entre a temperatura ambiente ¢ 1000 °C com uma taxa de
aquecimento de 10 °C/min. A determinagdo do tamanho de
grio foi feita utilizando-se o programa de processamento
digital Image J, onde foi realizada a contagem média de no

minimo de 1000 graos por amostra. Os valores da densidade
a verde das amostras ndo sinterizadas foram obtidos pelo
método geométrico (massa por volume) e a densidade
aparente das amostras sinterizadas foram determinadas pelo
método de imersao utilizando o principio de Arquimedes
(norma ABNT-NBR 6620). A porosidade aparente ¢ definida
como o quociente do volume dos poros abertos pelo volume
aparente, calculado pelo volume do material s6lido mais o
volume dos poros abertos e fechados. A densidade aparente
foi calculada pela Equacédo (A) [23-25]:

&) D, A)

mu - mi

Da:(

onde: ms foi a massa seca da amostra em g, mu foi a massa
umida da amostra em g, apos ela ter permanecido imersa em
agua durante 24 h, mi foi a massa da amostra imersa em g
em dgua e D, foi a densidade da 4gua na temperatura em
que foi realizada a medida em g/cm®. Através deste método,
foi possivel calcular a porosidade aparente Pa a partir da
Equacao (B) [23, 24]:

Pa= (%) (B)

RESULTADOS E DISCUSSAO

A Fig. 1 mostra os difratogramas de raios X das
amostras com diferentes estequiometrias (x = 0; 0,10;
0,20), sinterizadas a 800 °C por 6 h. Pode-se observar que
as amostras sdo formadas exclusivamente pela fase ferrita
com estrutura de espinélio com simetria tetragonal (JCPDS
96-901-1013). Essa transformacdo da estrutura ctibica para
tetragonal no espinélio ¢ uma evidéncia que as amostras
estdo sofrendo o efeito Jahn-Teller, que também pode ser
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Figura 1: Difratogramas de raios X das amostras sinterizadas de
Pb Cu, Fe,0, (x=0,0,1,0,2).

[Figure 1: XRD patterns of sintered samples of Pb Cu, Fe,0,
(x=0, 0.1, 0.2).]
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encontrado em altas concentragdes de Cu (x = 0 a 0,3)
[26]. Através do refinamento dos pardmetros da estrutura
cristalina observou-se uma varia¢do dos parametros de rede
em func¢do da percentagem de PbO (Tabela I). O aumento do
parametro de rede @ em fungdo da percentagem de chumbo
¢ atribuido ao tamanho do raio idnico do Pb** (1,19 A) ser
maior do que o raio ionico do Cu** (0,89 A) [26].

A Fig. 2 mostra as curvas de histerese das amostras de
Pb Cu, Fe O, com diferentes estequiometrias. Observa-se
que estas curvas possuem caracteristicas de um material
magnético mole, comportamento este que foi atribuido
a estreita area interna dessas curvas. Este comportamento
também pode ser atribuido pelos valores menores que 1000
Oe do campo coercivo (H ) (Tabela I). As curvas de histerese
obtidas neste trabalho possuem as mesmas caracteristicas
e comportamento das curvas obtidas por Gaikwad, para
amostras isentas de chumbo [1].

A Fig. 3 mostra as curvas de magnetiza¢do em fungdo
de temperatura. Os resultados da temperatura de Curie
diminuiram de 348,53 °C na ferrita isenta de chumbo (x =
0) para 347,27 °C na ferrita com x = 0,2. A diminui¢do da
temperatura de Curie em fun¢o da percentagem de chumbo
ocorreu devido a substitui¢do do Pb*" (diamagnético) por
Cu?" (paramagnético). A variagdo da temperatura de Curie é
visualizada em alguns trabalhos com ferritas de Mg-Zn [27],
Li-Zn [28], Ni-Cd [29], Co-Cd [30], e Li-Cd [31].

Tabela I - Parametros de rede do Pb Cu , Fe,O, calculados
por meio do software Fullproof.

[Table I - Lattice constants (a,b,c) of PbCu (,_X)FeZO 4
calculated by Fullproof software.]

Amostra a(A) b(A) c(A)
X=0 5,81 £0,01 5,81 +£0,01 8,70 £ 0,01
X=0,10 5,83+0,01 5,83+0,01 8,69 £ 0,01
X=0,20 5,86+0,01 5,86+0,01 8,58 £0,01
0~~F—F——F——T T T
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Figura 2: Ciclo de histerese M-H. ((J)x =0, (0) x=0,10 ¢ (A) x
=0,20.
[Figure 2: Hysteresis loop M-H. (1) x = 0, (o) x = 0.10 and (A)
x=0.20]

Magnetizagao

x=0,20

100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000
Temperatura (°C)

Figura 3: Magnetizagdo dependente da temperatura de diferentes

amostras. ([J]) x=0, (0) x=0,10 e (A) x=0,20.

[Figure 3: Temperature dependence of the magnetization for the

different samples. (1) x=0, (o) x=0.10 and (A) x=0.20.]

A Tabela II mostra os resultados da magnetizagdo
de saturagdo (Ms), campo coercivo (H_.), magnetizagdo
remanente (M, ) e temperatura de Curie (Tc). Os resultados
da magnetizagdo de saturagdo aumentaram de 23 emu/g
para a ferrita isenta de chumbo (x = 0) para 31,19 emu/g
para a ferrita contendo x = 0,2. Segundo Torquato et al.
[4], o aumento da magnetizagdo de saturag¢@o ocorre devido
a facilidade do deslocamento reversivel da parede dos
dominios e para ocorrer esse deslocamento é necessario que
a energia do campo externo aplicado seja maior que a energia
de fixagdo da parede. Assim, quanto maior o tamanho de
grao, menor serda a area de contorno de grdo e mais facil
sera o deslocamento da parede de dominios na dire¢do do
campo magnético aplicado; consequentemente, maior sera a
magnetizacdo [4]. Os resultados da magnetizagdo remanente
diminuiram de 12,33 emu/g para a ferrita isenta de chumbo
(x = 0) para 8,21 emu/g para a ferrita com estequiometria x
= 0,20. A diminuicdo da magnetizacdo remanente ocorreu
devido a substitui¢io do Pb** (diamagnético) pelo Cu?*
(paramagnético) [32]. Os resultados do campo coercivo
diminuiram de 922,52 G para a ferrita isenta de chumbo
(x = 0) para 203,73 G para a ferrita com estequiometria X
= 0,20. A diminui¢do do campo coercivo ocorreu devido
a dependéncia do campo coercivo com o tamanho do
grdo, ou seja, quanto maior o tamanho do grdo, menor ¢
o campo coercivo [18, 22]. Comparando os resultados da
magnetizacdo de saturagdo obtidos neste trabalho com os
resultados obtidos por Gaikwad [1], observa-se que o valor
da magnetiza¢do de saturagdo de 23 emu/g para a ferrita
isenta de chumbo (x = 0) foi maior que a magnetizacdo de
saturacdo de 11,646 emu/g para a ferrita isenta de chumbo
obtida por [1]. Observou-se também que o resultado do
campo coercivo de 922,52 G para a ferrita isenta de chumbo
(x = 0) esta proximo ao resultado obtido por [1], que foi de
963,49 G.

A Tabela III mostra os resultados da densidade a
verde (D,) para as amostras ndo sinterizadas e densidade
aparente (D) e porosidade aparente (P,) para as amostras
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Tabela II - Valores da magnetizagdo de saturagdo (M),
coercividade (H), magnetizagdo remanente (M), e
temperatura de Curie (Tc).

[Table II - Values of saturation magnetization (Ms),
coercive field (Hc), remanent magnetization (Mr), and
Curie temperature (1c).]

Amostras Mg (emuw/g) H.(G) M, (emu/g) Tc (°C)

x=0 23,00 922,52 12,33 348,53
x=0,10 29,23 289,77 9,75 348,48
x=0,20 31,19 203,73 8,21 347,27

sinterizadas a 800 °C / 6 h. Os valores da densidade a
verde aumentaram de 1,15 g/cm® para a ferrita isenta de
chumbo (x = 0) para 3,03 g/cm? para a ferrita contendo x
= 0,20. Os resultados (D /D,) foram superiores a 50%, o
que mostra que em todos os sistemas investigados houve
uma boa compactagdo das mesmas, exceto para a ferrita
isenta de chumbo (x = 0) observou-se valor de (Dv/Dt) de
21,33%. Apos a sinterizagdo observou-se que a densidade
aparente, aumentou de 3,07 g/cm? para a ferrita isenta de
chumbo (x=0) para 3,70 g/cm?® para a ferrita contendo x
= 0,20 mostrando que seus valores de densidade alcancados
foram muito baixos. Observou-se também que houve uma
diminuigdo na porosidade aparente de 14,0% para a ferrita
isenta de chumbo para 10,6% para a ferrita contendo x =
0,20. Os valores da densidade relativa (D /D,) aumentaram
com a concentragdo de chumbo, foram de 56,95% para a
ferrita isenta de chumbo (x=0) para 68,64% para a ferrita
contendo x=0,20, mostrando a influéncia do PbO no
processo de sinterizagdo (Da/Dt > 60%). De uma maneira
geral, o aumento da concentragdo de chumbo contribuiu para
a diminui¢do da porosidade intergranular (no contorno de
grdo), pois sua auséncia facilita o deslocamento reversivel
das paredes dos dominios na dire¢do do campo magnético
aplicado, sendo um dos fatores que também contribuiu para
o aumento da magnetizagdo. Segundo [33, 34], a porosidade
afeta o processo de magnetizagdo, porque 0s poros
trabalham como gerador de um campo de desmagnetizacao,

Tabela III - Resultados de densidade a verde (D,) para
as amostras ndo sinterizadas e densidade aparente (D)) e
porosidade aparente (P ) para as amostras sinterizadas a
800 °C / 6 h com taxa de aquecimento de 10 °C/min.
[Table III - Results of green density (D,) for the non-
sintered samples and apparent density (D ) and apparent
porosity (P ) for the samples sintered at 800 °C / 6 h with
heating rate of 10 °C/min.]

2 pm . . T
—

DV DV/Dt Da Da/Dt Pa -
(g/em’) (%) (glem’) (%) (%) A fgrrnfiecion:
0 1,15 21,3 3,07 57,0 14,0
0,1 2,78 51,6 341 63,2 12,2 Figura 4: Micrografias das amostras sinterizadas. Imagens obtidas
por MEV (a) x=0, (b) x=0,10 e (c) x=0,20.
0,2 3,03 56,2 3,70 68,7 10,6

Densidade teérica (DY): 5,39 g/cm’ (JCPDS 96-901-1013).

[Figure 4: Micrographs of sintered samples. Images obtained by
SEM (a) x=0, (b) x=0.10 e (c) x=0.20.]
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necessitando de um campo magnético muito alto para
movimentar as paredes dos dominios.

As Figs. 4a a 4c mostram as micrografias das amostras
Pbeu(l_X)FezO4 (X=0, 0,1, 0,2). Pode-se notar a tendéncia
de formag@o de cristais finos para formar mini ou macro-
aglomerados com formas, tamanhos e a presenca de poros
irregulares. Observa-se que as amostras sdo formadas por
particulas de tamanhos variados e com morfologia esférica.
Observa-se também que a adigdo de chumbo levou a um
aumento no tamanho médio das particulas, de 0,436-0,813
um para a amostra isenta de chumbo (x=0) para 0,484-1,061
um para a amostra com estequiometria x=0,10 de PbO e
de 0,449-0,985 um para a amostra com x=0,20 de PbO. O
aumento do tamanho das particulas esta relacionado com a
adi¢do de ions de Pb nas amostras. Quando se compara as
amostras contendo 0,10 ¢ 0,20 de PbO, observa-se que ndo
houve variagdo significativa no tamanho de particulas ¢ nem
no campo coercivo (Tabela II).

CONCLUSOES

Os resultados mostraram que as amostras produzidas
sdo formadas exclusivamente pela fase com a estrutura
de espinélio com simetria tetragonal. O aumento da
concentragdo de PbO proporcionou uma diminuicdo da
porosidade e consequentemente aumento na densidade
das amostras. A adigdo de PbO aumentou os valores de
densificacdo a verde de 21,3% para 56,2%, nas ferritas
isentas de chumbo e contendo X = 0,2, respectivamente. A
densidade aparente das amostras sinterizadas aumentou de
3,07 g/cm? para 3,70 g/cm’, nas ferritas isentas de chumbo
e contendo X = 0,2, respectivamente. As curvas de histerese
possuem caracteristicas de um material magnético mole.
Essas curvas mostram também que a magnetizagdo cresce
com o aumento do campo magnético ndo ocorrendo a
saturacdo magnética. Observou-se também que o aumento
da concentragcdo de chumbo aumentou a magnetizacdo de
saturacdo e diminuiu 0 campo coercivo ¢ a remanescéncia
das amostras. A dopagem com chumbo proporcionou
também o aumento do tamanho das particulas e diminui¢ao
da porosidade o que contribuiu para a diminui¢do do campo
coercivo das amostras ¢ aumento da magnetizagdo de
saturacao.
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