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RESUMO — Este trabalho tem como objetivo avaliar a produgdo de ferritas mistas de
niquel-zinco (NiosZnos5Fe204) por um método alternativo de sintese, denominado de
sol-gel protéico, utilizando como precursor a pectina extraida por hidrodestilacio do
albedo da laranja. A pectina, um polissacarideo de cadeia longa foi utilizada como
meio reacional para a producéo da ferrita. Os produtos obtidos foram caracterizados
por meio de técnicas de Espectroscopia no Infravermelho com Transformada de
Fourier (FTIR) e Difracdo de Raios-X (DRX). A fase obtida em maior porcentagem
foi a de ferrita de Niquel-Zinco. As amostras apresentaram outras fases, compostas
por NiO e ZnO. O tempo de calcinac@o ndo exerceu influéncia significativa na pureza
das ferritas sintetizadas.

1. INTRODUCAO

As ferritas de Niquel-Zinco (NiosZngsFe,04) despertam o interesse dos pesquisadores,
pois apresentam propriedades singulares como a alta permeabilidade magnética, que
permitem diversas aplicacfes tecnoldgicas na indastria eletrénica e de telecomunicagdes,
sendo utilizadas para a fabricacdo de diversos dispositivos magnéticos (Brito, 2006; Tsutaoka,
2003).

Metodologias de sintese vém sendo exploradas para a obtencdo destes materiais, como a
hidrotermal, coprecipitacdo, moagem, sol-gel e entre outros (Afkhami et al., 2015). Em uma
das vertentes da técnica sol-gel, encontra-se um procedimento experimental alternativo, que
utiliza como precursor o albedo da laranja, denominada de sol-gel protéico, como
desenvolvido por Proveti et al. (2015) para sintese da ferrita de cobalto (CoFe,0,).

Nesse contexto, o objetivo deste trabalho foi avaliar a producdo da ferrita de Niquel-
Zinco (NipsZngsFe,04) pelo método sol-gel protéico, utilizando como precursor a pectina
proveniente da extracdo por hidrodestilacdo do albedo da laranja, bem como caracterizar
estruturalmente as amostras por meio da Espectroscopia no Infravermelho com Transformada
de Fourier e Difracdo de Raios-X.
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2. MATERIAIS E METODOS

Os materiais utilizados foram o albedo da laranja-pera, nitrato de niquel hexahidratado
(Ni(NO3)2.6H,0), nitrato de Zinco hexahidratado (Zn(NOs)..6H,0), nitrato de ferro IlI
nonahidratado (Fe(NO3)3.9H,0 e &gua destilada. Para extragdo da pectina por hidrodestilacéo,
foram dispostos 80 g de albedo e 500 ml de &gua destilada em um béquer. Com o auxilio de
uma chapa de aquecimento com agitacdo magnética, essa solucdo foi agitada e aquecida a
uma temperatura de 353 K por 30 minutos. Apds este procedimento a solugdo foi filtrada, e
armazenada em um béquer. O béquer contendo a solugdo foi transferido para uma estufa
convencional a 393 K, por 24 h. Por fim, a pectina seca obtida foi solubilizada em agua
destilada com concentracdo de 3,58 g/L. Ento, os nitratos de ferro, zinco e niquel juntamente
com 50 ml dessa solugdo foram encaminhados em forno convencional a 373 K por 24 h. Os
calculos estequiométricos foram realizados para producdo de 6 g de NipsZnosFe;Oq.

ApoOs esse processo, foi obtido o precursor, e este material submetido ao tratamento
térmico a 1073 K por 1, 2, 3 e 4 h. As amostras produzidas foram caracterizadas por meio da
DRX com o ajuste dos dados pelo refinamento de Rietveld através do software freeware
MAUD (Materials Analysis Using Diffraction) (Lutterotti et al., 2010) e por FTIR.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1 Difracéo de Raios-X

Os dados experimentais obtidos pela técnica de difracdo de Raios-X foram ajustadas no
software MAUD (Lutterotti et al., 2010), utilizando a base de dados - ICDS (Inorganic
Crystal Structure Database) - para as fases de NiO (ICDS = 61324), ZnO (ICDS= 26170) e
NiosZng sFe204 (COD ID=9009920). O ajuste do difratograma de Raios-X da amostra de 1h
de calcinacdo esta apresentado na Figura 1-(a) e o de todos os difratogramas na Figura 1-(b).
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Figura 1 — Difratogramas de Raios-X das ferritas de niquel-zinco: (a) amostra sintetizada por
1 h e suas fases e (b) amostras sintetizadas em tempos de 1, 2, 3e 4 h.

Com este conjunto de dados, observou-se que as amostras sdo compostas por trés fases:
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ferrita mista de niquel-zinco, 6xido de niquel e éxido de zinco, e suas porcentagens foram
obtidas por meio do ajuste no software MAUD, como ilustrado na Tabela 1. Constata-se que o
tamanho do gréo cristalino sofreu alteracdo a partir de 2 h, apresentando reducdo e
estabilizacdo nos tempos de calcinacdo de 3 e 4 h. A fase em maior quantidade de massa,
para todas as amostras produzidas, ¢ a ferrita de niquel-zinco. A medida que aumenta o tempo
de calcinacdo ocorre aumento da porcentagem de fase das ferritas a qual varia de 74 a 77%. O
6xido de niquel esta presente em maior quantidade que o 6xido de zinco para todas as
amostras. O tempo de calcinagdo, para o intervalo explorado, ndo influenciou de forma
significativa na formacéo da ferrita.

Tabela 1 — Propriedades quimicas e estruturais das ferritas de niquel-zinco obtidas por
meio do software MAUD através do refinamento Rietveld.

Amostras (%NiosZnosFe;04) (% NiO) (% Zn0) Te (nm)
Nio_sZno_sFezO4-1h 74 18 8 141,63
Nio_sZno_sFezO4-2h 75 18 7 142,40
Nio_sZno_sFezO4-3h 76 17 7 132,50
Nio,sZnosFe204-4h 77 16 7 134,86

3.2 Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A deconvolucdo do espectro de Infravermelho da amostra de ferrita calcinada por 1h
estd ilustrada na Figura 2-a. Ja na Figura 2-b, estdo ilustrados os demais espectros no
Infravermelho das amostras calcinadas de 1 h a 4 h. A banda de baixa frequéncia (v1), por
volta de 398 cm™, esta relacionada ao sitio octaédrico, enquanto a banda de maior frequéncia
(v2), por volta de 575 cm™, refere-se ao sitio tetraédrico, as duas bandas dentro da faixa
esperada para essa ferrita de acordo com Kurian et al., (2013). A banda de absorcédo em 469
cm ! consiste da sobreposicdo dos picos referentes as fases ZnO e NiO comumente
localizadas entre 450 e 470 cm™ respectivamente (Barick et al., 2010; Allahyar et al., 2017).
Estes resultados confirmam a formacao das fases discutidas, ja evidenciada pela Difracéo de
Raios-X.
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Figura 2 — Espectros de Infravermelho das ferritas de niquel-zinco: (a) deconvolucéo da

amostra sintetizada por 1 h e (b) amostras sintetizadas em tempos de 1, 2, 3e 4 h.
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4. CONCLUSAO

A partir da andlise dos resultados obtidos, conclui-se que por meio da sintese pelo método sol-
gel protéico, houve a formacdo em predominancia do composto desejado, e foi possivel ainda,
identificar outras duas fases no material, os éxidos de niquel e zinco, 0 que caracteriza uma
reacdo incompleta do material. Ainda, foi acompanhada a variacdo do tamanho de gréo
cristalino para as ferritas mistas de niquel-zinco em relacdo ao tempo de calcinacéo,
observando a diminuicdo e posterior estabilizacdo deste pardmetro a partir de 2 h de
tratamento.
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