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RESUMO: Este artigo explora a preparagdo de nanocompésitos de ferrita de cobalto (CoFe204) e ferro-
cobalto (CoFe) através de um método répido e eficiente de redugdo por hidrogénio. Pés nanocompésitos
foram preparados a partir de ferrita de cobalto sintetizada por gel-combustio e submetida a um processo
de moagem prévia para aprimoramento das propriedades magnéticas. A redugio foi realizada em um
forno tubular sob atmosfera de hidrogénio (99,99% de pureza) a 350°C, com tempos de tratamento
térmico variando de 10 a 30 minutos. Estudos anteriores indicam que nanocompésitos de ferrita de
cobalto/ferro-cobalto apresentam alta magnetizacio e coercividade, além de um acoplamento de troca
efetivo entre as fases magnéticas. Nossos resultados demonstraram que a transformagio da ferrita de
cobalto em ferro-cobalto é vidvel e altamente eficiente, com aproximadamente 40(2)o de redu¢io em
apenas 10 minutos e cerca de 9o(6)9% em 20 minutos, confirmando a rapidez do processo. A formagio de
uma estrutura tipo core-shell com uma camada metalica de cobalto e ferro sobre as particulas de ferrita é
proposta como o mecanismo principal para a melhoria das propriedades magnéticas. Este trabalho
ressalta a viabilidade de um método de produgio ripido e eficaz para nanocompésitos com potencial
para diversas aplicagdes.
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ABSTRACT: This article explores the preparation of cobalt ferrite (CoFe204) and cobalt-iron (CoFe)
nanocomposites through a rapid and efficient hydrogen reduction method. Nanocomposite powders
were prepared from cobalt ferrite synthesized by gel-combustion and subjected to a prior milling process
to enhance magnetic properties. The reduction was carried out in a tubular furnace under a hydrogen
atmosphere (99.99% purity) at 350°C, with thermal treatment times ranging from 10 to 30 minutes.
Previous studies indicate that cobalt ferrite/cobalt-iron nanocomposites exhibit high magnetization and
coercivity, as well as effective exchange coupling between the magnetic phases. Our results
demonstrated that the transformation of cobalt ferrite into cobalt-iron is feasible and highly efficient,
with approximately 40(2)o reduction in just 10 minutes and about 9o(6)% in 20 minutes, confirming
the rapidity of the process. The formation of a core-shell structure with a metallic cobalt and iron layer
over the ferrite particles is proposed as the main mechanism for improved magnetic properties. This
work highlights the feasibility of a quick and effective production method for nanocomposites with
potential for various applications.

Keywords: Cobalt ferrite. Nanocomposites. Hydrogen reduction.

"Professor. Instituto Federal de Mato Grosso - [FMT.
*Professor, Universidade Federal de Mato Grosso- UFMT.

Revista Ibero-Americana de Humanidades, Ciéncias e Educac¢ao. Sio Paulo, v. 11, n. 7, jul. 2025.
ISSN: 2675-3375

276



Revista Ibero-
Americana de
Humanidades,
Cienciase
Educagio

. Revista Ibero-Americana de Humanidades, Ciéncias e Educacaio — REASE

RESUMEN: Este articulo explora la preparacién de nanocompuestos de ferrita de cobalto
(CoFe204) y hierro-cobalto (CoFe) mediante un método répido y eficiente de reduccién por
hidrégeno. Los polvos nanocompuestos se prepararon a partir de ferrita de cobalto sintetizada
por gel-combustién y sometida a un proceso previo de molienda para mejorar las propiedades
magnéticas. La reduccién se llevé a cabo en un horno tubular bajo una atmésfera de hidrégeno
(99,99% de pureza) a 350°C, con tiempos de tratamiento térmico que oscilaron entre 10 y 30
minutos. Estudios previos indican que los nanocompuestos de ferrita de cobalto/hierro-cobalto
exhiben alta magnetizacién y coercitividad, ademés de un acoplamiento de intercambio efectivo
entre las fases magnéticas. Nuestros resultados demostraron que la transformacién de la ferrita
de cobalto en hierro-cobalto es factible y altamente eficiente, con aproximadamente un 40(2)%
de reduccién en solo 10 minutos y alrededor de un 9o(6)os en 20 minutos, confirmando la rapidez
del proceso. Se propone la formacién de una estructura tipo core-shell con una capa metélica de
cobalto y hierro sobre las particulas de ferrita como el mecanismo principal para la mejora de
las propiedades magnéticas. Este trabajo destaca la viabilidad de un método de produccién
ripido y eficaz para nanocompuestos con potencial para diversas aplicaciones.

Palabras clave: Ferrita de cobalto. Nanocompuestos. Reduccién por hidrégeno.
.INTRODUCAO

A busca por materiais magnéticos avancados com propriedades otimizadas é uma é4rea
de intensa pesquisa, impulsionada pela demanda crescente em tecnologias de armazenamento
de dados, sensores e aplica¢des biomédicas. Nanocompésitos magnéticos, que combinam fases
com diferentes caracteristicas magnéticas, emergem como candidatos promissores para superar
as limitacdes de materiais de fase tinica, especialmente aqueles que exibem acoplamento de troca
entre fases magnéticas "duras” e "moles".

A ferrita de cobalto (CoFe204) é uma ferrita de espinela conhecida por suas
propriedades magnéticas "semiduras”, incluindo alta coercividade e anisotropia
magnetocristalina (Bhatti et al., 2017). A combina¢io de CoFe204 com fases metalicas de alta
magnetizagio de saturagdo, como ligas de ferro-cobalto (CoFe), pode levar a formagio de
nanocompdsitos com propriedades magnéticas superiores, como magnetizacio de saturagio e
produto maximo de energia ((BH]max) aprimorados.

A redugio por hidrogénio é uma técnica amplamente utilizada para a preparagio de
nanocompdsitos magnéticos. De Assis et al. (2008) demonstraram a preparagio de
nanocompdsitos de CoFe204 por reducio em hidrogénio, resultando em pés com alta
magnetizacio e coercividade, e um comportamento de magnetizagio que sugere um
acoplamento de troca efetivo entre as fases. Similarmente, Kahnes et al. (2019) sintetizaram
nanocompésitos de CoFe204/CoFe em atmosfera de argdnio/hidrogénio, observando um

comportamento de histerese de fase tinica, aumento da remanéncia e do produto maximo de
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energia, embora sem acoplamento de troca a baixas temperaturas, conforme indicado por
graficos de Henkel.

Este trabalho apresenta um método de produgio ripido e eficiente de nanocompésitos
de CoFe204/CoFe por redugio com hidrogénio, diferenciando-se por: i) a utilizacdo de ferrita
de cobalto previamente moida, o que ja resulta em uma melhora das propriedades magnéticas
do material de partida; e ii) a duracdo extremamente curta do tratamento térmico, reduzindo
significativamente o tempo de processamento para minutos. O objetivo é demonstrar a
viabilidade e a eficiéncia deste processo para a obtencdo de nanocompésitos com caracteristicas

magnéticas aprimoradas através da formacio de estruturas core-shell.

2. METODOS

A ferrita de cobalto (CoFe204) inicial foi sintetizada por métodos quimicos
convencionais, especificamente por gel-combustio. Apéds a sintese, a ferrita de cobalto passou
por um processo de moagem para melhorar suas propriedades magnéticas antes da etapa de
redugio.

A etapa de reducdo por hidrogénio foi realizada utilizando um forno tubular, localizado
no Laboratério de Multiusuidrio de Técnicas Analiticas da UFMT (LAMUTA). O
nanocompdsito de ferrita de cobalto moida foi colocado em um ambiente controlado contendo
hidrogénio gasoso (pureza de 99,999%), proveniente de um cilindro conectado ao forno tubular.

O tratamento térmico de redugio foi conduzido a uma temperatura constante de 350°C,
com o hidrogénio gasoso sendo introduzido no forno. Foram investigados diferentes intervalos
de tempo para o tratamento: 10, 15, 20, 25 e 30 minutos. Durante este processo, ocorre uma reagio
quimica de redugio, na qual o hidrogénio interage com os 6xidos presentes no nanocompésito,
conforme representado pela Equacio 1. Esta reacio promove a transformacdo dos éxidos em
fases metalicas, resultando na formacio de uma camada de metal (cobalto e ferro metalicos)

sobre as particulas de ferrita, estabelecendo uma estrutura tipo core-shell (Chithra et al., 2015).

CoFe,0, + 4H, — CoFe, + 4H,0 Q)

A anilise da composicdo de fases dos nanocompésitos resultantes foi realizada por meio
de difratometria de raios-X (DRX). O programa Match! foi empregado para a anélise
qualitativa e quantitativa dos difratogramas, permitindo determinar a relagio entre a
concentragio de CoFe204 e CoFe em funcio do tempo de tratamento térmico em atmosfera de
hidrogénio puro.
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3. RESULTADOS

Os resultados da anélise de difracio de raios-X (DRX) quantitativa, obtidos com o
auxilio do programa Match!, revelaram a evolugio das fases presentes nos nanocompésitos em
funcio do tempo de tratamento térmico em atmosfera de hidrogénio puro. A Figura 1 ilustra a
concentragio relativa da ferrita de cobalto (CoFe204) e da liga ferro-cobalto (CoFe) 4 medida

que o tempo de reducdo aumenta.
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Figura 1 - Concentracdo da ferrita de cobalto e ferro-cobalto em funcio do tempo de tratamento térmico em
atmosfera de hidrogénio.

A observagio da Figura 1 demonstra claramente a viabilidade da transformagio da ferrita
de cobalto em nanocompésito de CoFe204/CoFe através do tratamento térmico em atmosfera
de hidrogénio. Além disso, os dados quantitativos destacam a alta eficiéncia do processo. Em
um curto intervalo de apenas 10 minutos, foi possivel reduzir aproximadamente 40(2)% da
ferrita de cobalto, transformando-a em ferro-cobalto. A eficiéncia do processo se intensifica
com o tempo, atingindo uma proporcio de aproximadamente 9o(6)o% de conversio para ferro-
cobalto apds 20 minutos de tratamento. Estes resultados confirmam a rapidez e eficicia do

tratamento térmico nesta condicio especifica.
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Estudos prévios sobre a prepara¢io de nanocompésitos por redu¢io em hidrogénio, como
os de De Assis et al. (2008) e Kahnes et al. (2019), indicam que os pds nanocompésitos
resultantes apresentam alta magnetizagio e coercividade. Além disso, o comportamento de
dependéncia do campo da magnetizagio em amostras de De Assis et al. (2008) se assemelhava
a uma fase tnica, sugerindo que as fases magnéticas nesses materiais estdo efetivamente
acopladas por troca e que a magnetizacdo de ambas as fases se reverte cooperativamente. Kahnes
et al. (2019) também observaram um comportamento de histerese de fase tinica e um aumento
da remanéncia i temperatura ambiente, além de um aumento do produto miximo de energia,

embora tenham demonstrado auséncia de acoplamento de troca a 5K por meio de grificos de

Henkel.

4. DISCUSSAO

Os resultados obtidos, particularmente a rdpida conversio da ferrita de cobalto em ferro-
cobalto, demonstram a eficicia do método de reducio por hidrogénio proposto, com tempos de
tratamento térmico de apenas minutos. Esta rapidez representa um avanco significativo em
comparagio com abordagens que exigem horas de tratamento (De Assis Olimpio Cabral et al.,
2008; Kahnes et al., 2019), tornando o processo mais eficiente e potencialmente mais econémico
para a produc¢io em escala. A moagem prévia da ferrita de cobalto, conforme descrito,
provavelmente contribui para essa eficiéncia ao aumentar a drea superficial do material de
partida e aprimorar suas propriedades magnéticas iniciais, facilitando a interacdo com o
hidrogénio.

O mecanismo proposto para a formacdo dos nanocompésitos envolve a criagio de uma
estrutura tipo core-shell, onde uma camada de metal (cobalto e ferro metélicos) se forma sobre
as particulas de ferrita de cobalto (Chithra et al., 2015; Safi et al., 2016). Essa camada metélica é
crucial para a melhoria das propriedades magnéticas dos nanocompésitos. A presenca de
hidrogénio durante o tratamento térmico promove a transformacio dos 6xidos em fases
metélicas, resultando em um aumento da magnetizagio e da coercividade (Safi et al., 2016; Hien
et al., 2020).

A observagdo de que a magnetizagio das amostras de De Assis et al. (2008) se comporta
como uma fase tnica, com um acoplamento de troca efetivo entre as fases magnéticas, corrobora
a expectativa de que os nanocompdsitos formados por essa metodologia ripida também

apresentem tal acoplamento. O acoplamento de troca entre uma fase "dura" (CoFe204) e uma
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fase "mole" (CoFe) é um fenémeno desejivel em imis permanentes, pois permite combinar a
alta coercividade da fase dura com a alta magnetizagdo de saturagdo da fase mole, resultando
em um produto miximo de energia superior (Kahnes et al., 2019). No entanto, o estudo de
Kahnes et al. (2019) a 5K, que demonstrou a auséncia de acoplamento de troca por meio de
graficos de Henkel, sugere que as condicSes e a magnitude do acoplamento podem ser sensiveis
a temperatura e aos parimetros de sintese. Isso ressalta a importincia de investigacdes mais
aprofundadas sobre o comportamento magnético dos nanocompésitos em diferentes
temperaturas e condigdes.

A capacidade de controlar a espessura da camada de metal através do ajuste da
quantidade de hidrogénio e do tempo de reacdo (Safi et al., 2016) oferece uma via para a
otimizacdo das propriedades magnéticas dos nanocompésitos. A rapidez e eficiéncia do processo
desenvolvido neste trabalho, com tempos de reacio na ordem de minutos, abre novas
perspectivas para a produgio industrial desses materiais, superando as limitacdes de tempo e

custo de métodos convencionais.

CONCLUSAO

Este estudo demonstrou a viabilidade e a alta eficiéncia de um método répido para a
preparacio de nanocompésitos de ferrita de cobalto (CoFe204)/ferro-cobalto (CoFe) por
reducdo com hidrogénio. A utilizagio de ferrita de cobalto previamente moida e o tratamento
térmico a 350°C por curtos periodos (10 a 30 minutos) resultaram em uma conversio
significativa da fase ferrita para a fase metélica de ferro-cobalto, com aproximadamente goo de
redugio em apenas 20 minutos.

A formacio de uma estrutura core-shell, onde o hidrogénio interage com os 6xidos para
formar uma camada metalica de cobalto e ferro sobre as particulas de ferrita, é fundamental
para o aprimoramento das propriedades magnéticas, como magnetizagio e coercividade. A
rapidez do processo desenvolvido representa um avango significativo para a producio de
nanocompdsitos magnéticos, abrindo novas possibilidades para aplicagdes em larga escala que
demandam alta performance e eficiéncia.

Futuras investigacées devem incluir a caracterizagio detalhada das propriedades
magnéticas dos nanocompdsitos obtidos por este método répido, incluindo a anélise de curvas
de histerese e graficos de Henkel em diferentes temperaturas para confirmar o acoplamento de

troca e otimizar as propriedades para aplicacdes especificas. Além disso, o estudo da morfologia
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das particulas e da espessura da camada metélica, bem como a escalabilidade do processo, serio

cruciais para o desenvolvimento e aplica¢io pritica desses materiais.
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