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Resumo

As hexaferritas de bario s@o 6xidos ferrimagnéticos hexagonais que atraem grandes interesses cientificos, tecnoldgicos e industriais
como uso de magneto permanente. A hexaferrita de bario usada neste trabalho foi preparada usando um processo de moagem de alta
energia seguido de tratamento térmico. Imagens do comportamento magnético foram estudadas utilizando-se microscopia de forca
magnética, com campo magnético externo aplicado progressivamente, onde se observa que os dominios magnéticos tornam-se mais
intensos e definidos com o aumento da intensidade do campo magnético aplicado.
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Abstract

The structure of magnetic domains in barium hexaferrite was investigated using magnetic force microscopy through the application of
an external magnetic field. The material was obtained by sintering of powders processed by high-energy milling. The surface magnetic
domains structures were determined using magnetic force microscopy and it was observed that increasing the applied magnetic field,
the domains became more intense and defined, showing sizes around 2.9 um, when a magnetic field of 8.40 kOe was applied.
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INTRODUCAO

Os materiais magnéticos desempenham papel muito
importante nas aplicacdes tecnologicas do magnetismo.
Nas aplicacdes tradicionais, como em motores, geradores,
transformadores, sdo utilizados como imds permanentes e
tém a propriedade de criar um campo magnético constante.
Outra aplica¢do tradicional dos materiais magnéticos,
que adquiriu grande importancia nas Gltimas décadas, é a
gravagdo magnética usada na tecnologia da eletronica para
armazenamento nao-volatil de informagdo que permite
re-gravacdo. Ela & essencial para o funcionamento dos
gravadores de som e de video, de inlimeros equipamentos
acionados por cartdes magnéticos, e tornou-se muito
importante nos computadores [1, 2].

O microscopio de forca magnética (MFM) é um modo
especial de operagc@o do microscopio de forca atdmica (AFM)
e uma ferramenta importante e avangada que possibilita a
deteccdo das interacdes magnéticas, sendo uma das mais
modernas técnicas para observagao de estruturas de dominios
magnéticos, dentre os varios métodos magnetométricos
classicos como o de Bitter, magneto-optic Kerr, microscopio
de Lorentz, SEM com momentos polarizados, entre outros.
Em particular, observa-se um crescente interesse em técnicas
que permitem extragc@o de informagdes diretamente em escala
nanométrica. Neste sentido a microscopia de forca magnética

¢ uma importante ferramenta para mapeamento de estruturas
magnéticas na superficie de materiais magnéticos [3-6].

Em qualquer dispositivo eletro-eletronico que requeira
em sua composicao um magneto permanente, as hexaferritas
de bério (BaFe O ) t€m sido usadas por serem materiais
que apresentam propriedades fortemente relacionadas a
microestrutura e morfologia, uma vez que a diminuicao no
tamanho da particula resulta em vantagens tais como altos
valores de coercitividade, aplicabilidade em alta frequéncia,
baixo custo, grande resisténcia ao calor, e alta resisténcia
a corrosdo, em comparacao com outros materiais que
desempenham a mesma funcdo [7-10]. As hexaferritas de
bario tém grande importancia para a sociedade moderna
porque sdo componentes de uma variedade de dispositivos
eletrdonicos usados em meios de gravacdo magnética,
comunicagdo, geracdo e distribuicio de energia elétrica,
aplicacdo automotiva e equipamentos médicos, além de
serem usadas como magneto em purificadores de agua
eliminando certas impurezas metalicas, separador de
minerais paramagnéticos em minérios e direcionamento de
feixes de particulas eletricamente carregadas (aceleradores
de particulas) [7-13]. As hexaferritas de bario atuam,
basicamente, como fonte de campo magnético, influenciando
uma regido proxima a sua posicdo num sistema magnético,
0 que permite relacionar a estrutura e as propriedades
magnéticas das particulas [9, 14, 15].
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O comportamento dos dominios magnéticos da
hexaferrita de bario foi investigado usando microscopia de
forca magnética com a aplicacdo progressiva de um campo
magnético externo.

MATERIAIS E METODOS
Pos de hexaferrita de bario (BaFe ,0,,) foram obtidos por

mistura de carbonato de bario (Mallinckrodt, 99,37%) e 6xido
de ferro (J. T. Baker, 98,1%). Os materiais de partida foram
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Figura 1: Curva de histerese da hexaferrita de bario magnetizada
progressivamente.

[Figure 1: Hysteresis loops of progressively magnetized barium
hexaferrite]
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misturados em proporcdes estequiométricas por 10 min em
moinho planetario (Pulverisette 7), em seguida a mistura
foi calcinada a 1000 °C para obtencdo da fase hexaferrita. O
material calcinado foi moido em um moinho de alta energia
utilizando-se poder de moagem 4:10, definido como a
relacdo entre o peso das esferas e o peso da mistura, e tempo
de moagem de 10 h em um moinho planetario com vasos
contendo 5 esferas de aco de 11 mm de diametro. O produto
da moagem foi compactado em uma prensa uniaxial na forma
de pastilhas de 12,9 mm de diametro e 3 mm de espessura e
sinterizado a 1300 °C por 1 h e tratado termicamente a 1000 °C
por 1 h.

As curvas de histerese e valores das propriedades
magnéticas foram obtidas utilizando um Permeametro
(Magnetech). As intensidades de campo aplicado no material
foram 2,80, 5,60 até um maximo de 8,40 kOe.

As imagens MFM da hexaferrita de bario foram obtidas
utilizando um microscopio de forca atdbmica, NanoScope
IITa da Digital Instruments. A sonda utilizada foi o modelo
MESP, de niquel, que varre a superficie da amostra no modo
contato, para obter informagdes topograficas. Operando
no modo interleave/lift mode, a superficie da amostra era
varrida novamente retirando o efeito da rugosidade da
superficie e registrando a influéncia das forcas magnéticas,
usando o principio de deteccdo de gradiente de forca. As
imagens obtidas sdo o resultado da deteccao de amplitude
devido a variac@o de oscilagdes da sonda. Os contrastes nas
imagens MFM sdo baseados na complexa intera¢do entre a
sonda e a superficie do material.

RESULTADOS E DISCUSSAO

As propriedades magnéticas da hexaferrita de bario,
magnetizada progressivamente, estdo representadas pela

Figura 2: Imagens tridimensionais da hexaferrita de bario ndo magnetizada: (a) topografia (b) MFM.
[Figure 2: Topographic images of barium hexaferrite (a) and MFM images of barium hexaferrite (b)]
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Figura 3: Induc@o Magnética - B (kG) versus Intensidade de Campo
— H (kOe) da hexaferrita de bario.

[Figure 3: Magnetic induction curve — B(KG) versus applied field
— H (kOe) of barium hexaferrite]

curva de histerese mostrada na Fig. 1. A amostra nao
foi magnetizada até a saturacdo e a curva de saturag@o
apresentada na Fig. 1 indica a intensidade maxima do campo
magnético (H,_ ) aplicado pelo equipamento, cujo valor €
8,40 kO..

Os valores do campo coercivo (H,) dependem da forma,
microestrutura e distribui¢do dos grios da hexaferrita de bario,
sendo que altos valores de campo coercivo sdo associados a
particulas com tamanho de grao em torno de 1 ym [16].

O valor de coercitividade obtido foi de 7,92 kOe,
comprovado pelo laco de histerese largo (Fig. 1) e sua
permeabilidade magnética (y) igual 0,03. Este alto valor de
coercitividade sugere a presenca de grios pequenos.

As imagens AFM/MFM foram obtidas usando o principio
de deteccdo do gradiente de forca. Na auséncia de forcgas
magnéticas o cantilever tem uma frequéncia de ressonancia
que varia proporcionalmente ao gradiente vertical nas forgas
magnéticas sob a sonda. Quando a distancia entre superficie-
sonda aumenta o sinal magnético € fraco, a sonda é repelida
e a imagem € caracterizada por regides claras. O contrario
ocorre quando a sonda é atraida pela superficie da amostra
significando que o sinal magnético & forte e entdo a imagem
€ caracterizada por regioes escuras. Todas as imagens foram
obtidas aproximadamente na mesma regiio considerando-se
as dimensdes 15 ym x 15 ym.

A Fig. 2a mostra a imagem tridimensional da superficie
da hexaferrita de bario nao magnetizada, obtida por
AFM. Podemos observar a presenga de poros € nenhuma
informag@o quanto ao tamanho de grao é observada devido
ao fato da amostra ndo ter sofrido ataque térmico ou quimico.
A imagem MFM correspondente a de AFM esté apresentada
na Fig. 2b, onde se observam os dominios magnéticos
devidos a varia¢do da frequéncia do sinal magnético. A

Figura 4: Imagens MFM tridimensionais da hexaferrita de bario com
aplicac@o de um campo magnético: (a) 2,80 kOe (b) 5,60 kOe.
[Figure 4: MFM images of barium hexaferrite with applied
magnetic fields of 2.8 kOe (a) and 5.6 kOe (b)]

imagem magnética exibe dominios magnéticos (regides
escuras) caracterizados por ondulacdes sem um perfil de
orientagao definido.

O comportamento da inducdo magnética (kG) da
hexaferrita de bario em funcdo da intensidade do campo
aplicado esta apresentado na Fig. 3. Observa-se aumento na
indug@o magnética com o aumento do campo aplicado.

A alteracdo na estrutura de dominios apds aplicagao de
um campo magnético (2,8 kOe) estd apresentada na Fig.
4a. A imagem da hexaferrita de bario mostra uma variacdo
suave no comportamento dos dominios magnéticos em
relacdo a amostra ndo magnetizada. Observa-se uma imagem
exibindo dominios magnéticos caracterizados por um perfil
de orientacdo com ondulacdes mais organizadas do que as
observadas na Fig. 2b. A imagem referente a aplicagdo de
um segundo campo magnético (5,6 kOe) estd apresentada
na Fig. 4b. Com o aumento do campo magnético externo,
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Figura 5: (a) Imagem MFM da hexaferrita de bario com aplica¢do
de um campo magnético de 8,40 kOe, (b) Distancia entre os
dominios magnéticos.

[Figure 5: MFM images of barium hexaferrite with an applied magnetic
field of 8.4 kOe (a) and distance between magnetic domains (b)]

a intensidade dos dominios aumenta gradualmente e o
comportamento dos dominios magnéticos torna-se mais
evidente enquanto sua configuracdo varia apreciavelmente
em relacdo a observada nas Figs. 2b e 4a.

A aplicagdo do campo maximo (ponto I, Fig. 3) mostra
uma imagem com dominios magnéticos bem definidos e
orientados (Fig. 5a). O tamanho dos dominios observados
com a maxima magnetiza¢do € da ordem de 2,9 ym como
mostra a Fig. 5b. Com o aumento do campo magnético
externo a periodicidade das mudancas no contraste das
imagens aumenta gradualmente e a defini¢do dos dominios
magnéticos torna-se mais organizada, enquanto sua
configuracao varia apreciavelmente em relagdo aquelas
observadas com magnetizacoes menores. A aplicacdo do
campo magnético faz com que os dominios sofram uma
reorientacao, rotacdo e alteracdo de tamanhos dependendo

do campo aplicado.

Os resultados observados nas Figs. 2b, 4a, 4b e Sa sugerem
que a variacdo na configuracdo dos dominios magnéticos ¢é
induzida pela aplicacio de um campo magnético externo,
concordando com os resultados apresentados [6, 16] em
materiais magnéticos.

Muitos aspectos do magnetismo em materiais derivam
dos estados eletronicos dos 4tomos constituintes. Todos
os elétrons agem semelhantes a um corpo carregado
eletricamente que ¢ girado em torno de um eixo fixo, criando
um campo magnético [17]. Em materiais ceramicos os
orbitais sdo essencialmente fixados pela rede e ligados de
tal modo que os momentos se cancelam. A contribuicdo
principal para o momento magnético deste material resulta de
spins de elétrons que sao livres para se orientar com 0 campo
magnético. Os momentos magnéticos permanentes surgem
em sistemas em que elétrons ndo ligados estdao presentes.
Estes incluem metais com elétrons de conduc¢ao, dtomos e
moléculas para a maior parte dos elementos de transi¢do e
elementos de terras raras [18].

A auséncia das paredes de dominios em determinadas
regides das imagens MFM da hexaferrita de bario pode ser
devido as dire¢des das paredes de dominios serem paralelas
ao plano da superficie e desta forma se tornam invisiveis
na superficie ou devido ao fato dos graos da hexaferrita
de bario serem pequenos, uma vez que em altos valores
de coercitividade (2,64 kOe), as paredes de dominios nao
podem ser observadas.

CONCLUSAO

A estrutura dos dominios da hexaferrita de bario obtido a
partir de moagem de alta energia e sinterizadas a 1300 °C foi
investigado com o aumento progressivo do campo magnético
até valores de 8,40 kOe.

Os resultados mostram que o contraste observado em
todas as imagens MFM depende da intensidade dos dominios
magnéticos, oS quais podem tornam-se mais intensos e
organizados nas hexaferritas de bario com o aumento da
intensidade do campo magnético aplicado. A partir destes
resultados podemos concluir que os dominios na superficie
sao dominios fechados e apresentam tamanhos da ordem de
2,9 ym sob campo magnético aplicado de 8,40 kOe.
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