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RESUMO: Este artigo explora a sintese ultrarrdpida de nanocompdsitos de ferrita de cobalto
(CoFe204) e ferro-cobalto (CoFe) através do método de moagem de alta energia. A abordagem
envolveu a moagem da ferrita de cobalto precursora e sua mistura com diferentes concentracdes (109,
25% e 50% em peso) de ferro cobalto, utilizando um moinho de bolas Spex 8000 por um tempo de
processamento extremamente curto de apenas 1 minuto. As propriedades magnéticas dos
nanocompdsitos resultantes foram investigadas por magnetometria de amostra vibrante (VSM). Os
resultados demonstraram a formacdo de um acoplamento magnético (exchange-spring) entre as fases
CoFe$204s e CoFe, evidenciado por curvas de histerese continuas, sem descontinuidades. Analisou-se
a evolugdo da magnetizagio de saturagio (Ms), remanéncia (Mr), coercividade (Hc) e produto
energético maximo ([BH]max) em funcido da concentragio de CoFe. Observou-se que a Ms aumentou
com a concentragio de CoFe, enquanto Mr, Hc e [BH]max apresentaram um comportamento
decrescente. A alta eficiéncia e velocidade deste método de sintese, sendo 60 vezes mais rdpido que
processos baseados em redugio por hidrogénio, ressaltam seu potencial para a producio em larga escala
de nanocompésitos com propriedades magnéticas ajustdveis para diversas aplicacdes tecnolégicas.

Palavras-chave: Nanocompésitos. Ferrita de Cobalto. Ferro Cobalto. Moagem de Alta Energia.
Propriedades Magnéticas. Sintese Ultrarrépida.

ABSTRACT: This article explores the ultrafast synthesis of cobalt ferrite (CoFe204) and cobalt iron
(CoFe) nanocomposites using the high-energy ball milling method. The approach involved milling
precursor cobalt ferrite and mixing it with different concentrations (10%, 25%, and 509% by weight) of
cobalt iron, using a Spex 8000 ball mill for an extremely short processing time of just 1 minute. The
magnetic properties of the resulting nanocomposites were investigated by vibrating sample
magnetometry (VSM). The results demonstrated the formation of a magnetic exchange coupling
(exchange-spring) between the CoFe204 and CoFe phases, evidenced by continuous hysteresis loops
without discontinuities. The evolution of saturation magnetization (Ms), remanence (Mr), coercivity
(Hc), and maximum energy product ((BH]max was analyzed as a function of CoFe concentration. It
was observed that Ms increased with CoFe concentration, while Mr, He, and [BH]max exhibited a
decreasing trend. The high efficiency and speed of this synthesis method, being 60 times faster than
hydrogen-based reduction processes, highlight its potential for large-scale production of
nanocomposites with tunable magnetic properties for various technological applications.

Keywords: Nanocomposites. Cobalt Ferrite. Cobalt Iron. High-Energy Milling. Magnetic Properties.
Ultrafast Synthesis.
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RESUMEN: Este articulo explora la sintesis ultrarrdpida de nanocompuestos de ferrita de cobalto
(CoFe204) y hierro cobalto (CoFe) mediante el método de molienda de alta energia. El enfoque implicé
la molienda de la ferrita de cobalto precursora y su mezcla con diferentes concentraciones (10%, 25% y
50% en peso) de hierro cobalto, utilizando un molino de bolas Spex 8000 durante un tiempo de
procesamiento extremadamente corto de solo 1 minuto. Las propiedades magnéticas de los
nanocompuestos resultantes se investigaron mediante magnetometria de muestra vibrante (VSM). Los
resultados demostraron la formacién de un acoplamiento magnético (exchange-spring) entre las fases
CoFe204 y CoFe, evidenciado por curvas de histéresis continuas sin discontinuidades. Se analizé la
evolucién de la magnetizacién de saturacién (Ms), la remanencia (Mr), la coercitividad (Hc) y el
producto energético méximo ([BH]max en funcién de la concentracién de CoFe. Se observé que la Ms
aumenté con la concentracién de CoFe, mientras que Mr, Hc y [BH]max mostraron una tendencia
decreciente. La alta eficiencia y velocidad de este método de sintesis, siendo 6o veces més rapido que
los procesos basados en reduccién con hidrégeno, destacan su potencial para la produccién a gran escala
de nanocompuestos con propiedades magnéticas ajustables para diversas aplicaciones tecnolédgicas.

Palabras clave: Nanocompuestos. Ferrita de Cobalto. Hierro Cobalto. Molienda de Alta Energia.
Propiedades Magnéticas. Sintesis Ultrarrdpida.

1. INTRODUCAO

A vanguarda da ciéncia dos materiais magnéticos é impulsionada pela necessidade de
desenvolver arquiteturas nanoestruturadas com propriedades aprimoradas, cruciais para
inovacdes em é4reas como diagnésticos médicos, monitoramento ambiental, tecnologias de
imagem e sistemas de armazenamento de dados de alta densidade (Jauhar et al., 2016). Nesse
cenirio dinimico, os nanocompdsitos magnéticos, que integram fases com caracteristicas
magnéticas complementares, representam uma abordagem estratégica para superar as
limitacdes de materiais monofésicos. Essa sinergia é frequentemente alcangada através do
acoplamento magnético intergranular (exchange-spring), que ocorre entre fases
magneticamente "duras” e "moles" em escala nanométrica, resultando em propriedades
magnéticas otimizadas para energia e armazenamento de dados (Lépez-Ortega et al., 2015).

A ferrita de cobalto (CoFe204), um composto cerdmico com estrutura espinela, é
reconhecida por sua anisotropia magnetocristalina e coercividade elevadas, sendo classificada
como um material "semi-duro” (Fullerton; Jiang; Bader, 1999). Em contrapartida, as ligas de
ferro-cobalto (CoFe) destacam-se como materiais magneticamente "moles", notdveis por sua
alta magnetizagio de saturagio (Sundar; Deevi, 2005). A combinagio estratégica dessas duas
fases em um nanocompésito pode gerar uma sinergia de propriedades que leva a um produto
de energia maximo ([BH]max) significativamente superior ao de suas contrapartes isoladas,
devido ao acoplamento efetivo entre as fases (Ahlburg et al., 2020).

Tradicionalmente, a sintese de nanocompésitos de CoFe204/CoFe tem sido realizada

por métodos como a reducio de éxidos com hidrogénio, que, embora eficaz, pode demandar

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

2875



Revista Ibero-
Americana de
Humanidades,
Cienciase
Educagio

. Revista Ibero-Americana de Humanidades, Ciéncias ¢ Educacio — REASE

tempos de processamento mais longos (DE ASSIS et al., 2008; KAHNES et al., 2019;
FERREIRA; CHAGAS, 2025a). No entanto, para a produgio em larga escala e a viabilidade
industrial, a busca por métodos de sintese ultrarrdpidos e eficientes é primordial. A moagem
de alta energia emerge como uma técnica robusta e escaldvel, capaz de induzir transformagdes
estruturais e quimicas em tempos significativamente reduzidos, muitas vezes em questio de
segundos a minutos, através da aplicagdo de energia mecanica intensa (CHAGAS; FERREIRA,
2023; EDELSTEIN, 2001). Essa técnica é particularmente atrativa para a sintese de
nanocompdsitos devido i sua capacidade de promover a mistura intima e a nanostruturagio
das fases.

A moagem de alta energia oferece uma via direta para a preparagio de nanocompésitos
com acoplamento de troca, ao promover a interface entre as fases dura e mole. A compreensio
de como as condi¢cdes de moagem, como o tempo e a concentracio dos constituintes,
influenciam as propriedades magnéticas (magnetizagdo de saturacio, remanéncia, coercividade
e produto energético maximo) é crucial para otimizar o desempenho desses materiais. O ajuste
preciso desses parimetros permite controlar a microestrutura e, consequentemente, modular o
comportamento magnético do nanocompdsito, adaptando-o para diversas aplicacdes
especificas.

Este trabalho tem como objetivo principal investigar as propriedades magnéticas de
nanocompdsitos de CoFe204/CoFe sintetizados por um método ultrarrdpido de moagem de
alta energia. Serdo analisadas as curvas de histerese e a evolucdo dos parimetros magnéticos
em funcdo de diferentes concentracdes de CoFe, buscando demonstrar a eficicia e a rapidez
dessa técnica na obtengio de materiais com acoplamento de troca e propriedades magnéticas
controldveis. Acreditamos que os resultados obtidos fornecerdo insights valiosos para o
desenvolvimento de processos de fabricagdo mais eficientes e para a criagio de nanocompésitos

magnéticos avangados.

2. METODOS

A preparagio dos nanocompésitos de CoFe204,/CoFe foi realizada utilizando o método
de moagem de alta energia (MAE), uma abordagem mecanica direta para a sintese de materiais
nanoestruturados. O material de partida consistiu em ferrita de cobalto (CoFe204)

previamente sintetizada por gel-combustio e submetida a um processo de moagem prévia para
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aprimorar suas propriedades magnéticas iniciais e prepara-la para a mistura com a fase metélica
(FERREIRA, 2023).

A CoFe204 moida foi entdo combinada com pé de ferro-cobalto (CoFe) em diferentes
proporcdes. As concentragdes estudadas de CoFe foram de 109, 25% e 50% em peso em relacio
a massa total da mistura. As misturas foram processadas em um moinho de bolas de alta energia
Spex 8000, um equipamento de bancada que opera com alta intensidade de impacto. O tempo
de moagem foi fixado em 1 minuto, um periodo ultrarripido que visa demonstrar a eficiéncia
do método. Durante o processo, as colisdes de alta energia entre as bolas e as particulas de pé
promovem a fragmentacio, a soldagem a frio e a mistura em escala nanométrica, facilitando a
formacdo de interfaces intimas entre as fases e o consequente acoplamento magnético.

As propriedades magnéticas dos nanocompédsitos obtidos foram sistematicamente
caracterizadas por magnetometria de amostra vibrante (VSM) do Centro Brasileiro de
Pesquisas Fisicas (CBPF). As medicdes foram conduzidas a temperatura ambiente
(aproximadamente 300 K) para obter as curvas de histerese magnética (M-H). O campo
magnético aplicado variou na faixa de pmis kOe. A partir dessas curvas, foram extraidos os
seguintes paridmetros magnéticos: a magnetizagio de saturagio (Ms), determinada pela
extrapolacdo da curva de M-H para campos magnéticos elevados; a magnetizagio remanente
(Mr), que corresponde ao valor da magnetizacio quando o campo aplicado é zero; a
coercividade (Hc), definida como o campo magnético necessdrio para reduzir a magnetizagdo
a zero; e o produto energético maximo ([ BH]_max), calculado como a 4rea maxima do segundo
quadrante da curva de histerese, representando a mdixima energia que o material pode
armazenar. A anélise desses pardmetros em funcdo da concentragio de CoFe permitiu avaliar
o impacto da composi¢io nas propriedades magnéticas e confirmar a presenca e a eficicia do

acoplamento de troca.

3. RESULTADOS

Os nanocompésitos de ferrita de cobalto (CoFe204) e ferro-cobalto (CoFe) foram
sintetizados com sucesso através do método de moagem de alta energia, utilizando um tempo
de processamento ultrarrdpido de apenas 1 minuto e variando as concentracdes de CoFe em
10%, 25% e 50% em peso. As propriedades magnéticas dos materiais resultantes foram avaliadas

detalhadamente.
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A Figura 1 apresenta as curvas de histerese magnética para os nanocompésitos de CoFe204/CoFe com as

diferentes concentracdes de ferro-cobalto.
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Figura 1 - Curva de histerese dos nanocompésito de CoFe204/CoFe2 com diferentes concentragdes de ferro
cobalto. Fonte: (FERREIRA, 2023).

A A partir da anilise da Figura 1, é possivel observar claramente a ocorréncia de um
acoplamento magnético (exchange-spring) entre a ferrita de cobalto (fase magneticamente
dura) e o ferro-cobalto (fase magneticamente mole). Esse acoplamento é evidenciado pela curva
de histerese continua e suave, sem a presenca de descontinuidades abruptas ou "degraus", que
seriam indicativos de fases magneticamente separadas (CHITHRA et al., 2015). A forma
unificada da curva de histerese confirma a eficidcia do método de moagem de alta energia em
promover uma interagio interfacial intima entre as nanoparticulas das duas fases.

A Figura 2 ilustra a variacdo das principais propriedades magnéticas dos nanocompésitos —

magnetizagio de saturagdo (Ms), coercividade (Hc), remanéncia (Mr) e produto energético

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

2878



Revista Ibero-
Americana de
Humanidades,
Cienciase
Educagio

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

maximo ([BH]max) — em funcio do aumento da concentracio de ferro-cobalto.
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Figura 2 - Propriedades magnéticas do nanocompésito de CoFe204/CoFe2 em funcio da concentragio de ferro
cobalto. Fonte: (FERREIRA, 2023).

Ao analisar a Figura 2, verifica-se que a magnetizagio de saturagio (Ms) foi a dnica
propriedade magnética que apresentou um aumento consistente 3 medida que a concentragio
de ferro-cobalto aumentou no nanocompésito. Esse incremento na Ms é diretamente
relacionado & maior quantidade de fase magnética mole (CoFe), que possui uma magnetizagio
intrinseca mais elevada, resultando em uma maior resposta magnética geral do material sob
um campo saturante (EDELSTEIN, 2001).

Por outro lado, a remanéncia (Mr), a coercividade (Hc) e o produto energético maximo
([BH]max) apresentaram um comportamento decrescente com o aumento da concentracgio de

ferro-cobalto. A diminui¢do da remanéncia e da coercividade indica uma redugio na
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estabilidade e na capacidade de reten¢io da magnetizacio apds a remogio de um campo
magnético externo. Essa tendéncia é esperada, visto que o CoFe é um material magneticamente
mole e sua maior propor¢io no nanocompédsito tende a suavizar as propriedades magnéticas
gerais do material.

Esses efeitos podem ser atribuidos a diferentes fatores microestruturais induzidos pela
moagem de alta energia e pela varia¢io na composi¢io. Embora o acoplamento exchange-spring
seja formado, o aumento da fase mole pode levar a (i) formacdo de fases secunddrias ou
aglomerados com menor resposta magnética (CHITHRA et al., 2015; SAFI et al., 2016), (ii) a
presenca de defeitos ou impurezas na estrutura cristalina que atuam como centros de nucleagio
e reversio de dominios magnéticos, reduzindo a coercividade (OU-YANG et al., 2015), ou (iii)
a modificacio da interacio entre os 4dtomos de ferro e cobalto devido ao aumento da
concentracio da fase metalica (SUN et al., 2015).

Uma das principais vantagens deste método de sintese é a sua alta eficiéncia e
velocidade. O processo de moagem de alta energia, com apenas 1 minuto de duracio, é
aproximadamente 60 vezes mais rdpido quando comparado aos métodos de redugio com gis
hidrogénio (HIEN et al., 2020; FERREIRA; CHAGAS, 20252). Ao utilizar a moagem de alta
energia, é possivel obter uma mistura uniforme e um acoplamento magnético entre as
diferentes fases, resultando em melhorias significativas nas propriedades magnéticas do
nanocompdsito.

Esses resultados demonstram que o método de moagem de alta energia é uma
alternativa vidvel e eficiente para a sintese de nanocompésitos de CoFe204/CoFe. Além disso,
a possibilidade de ajustar a concentragio de ferro-cobalto oferece a flexibilidade de controlar as

propriedades magnéticas do material conforme necessério para aplica¢Ses especificas.

4. DISCUSSAO

A sintese ultrarrdpida de nanocompésitos de CoFe204/CoFe por moagem de alta
energia, com apenas 1 minuto de processamento, representa um avango significativo em rela¢io
aos métodos convencionais. A Figura 1 evidencia a formag¢io de um acoplamento magnético
tipo exchange-spring, caracterizado pela continuidade das curvas de histerese. Este fenémeno
7 . ’ ~ . . .

é crucial para o desempenho de imis permanentes e indica que as interfaces entre as fases dura
(CoFe204) e mole (CoFe) sio bem estabelecidas, permitindo uma interagio magnética

coerente entre elas (CHITHRA et al,, 2015). A moagem de alta energia, ao induzir a
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nanostruturacdo e a mistura intima das particulas, é particularmente eficaz na criagio dessas
interfaces.

A anilise da Figura 2 revela um comportamento distinto das propriedades magnéticas
em fungio da concentragio de CoFe. O aumento da magnetizagio de saturagio (Ms) com a
adi¢do de CoFe é um resultado esperado e altamente desejivel. A fase CoFe possui uma Ms
intrinseca significativamente maior do que a CoFe204. Portanto, quanto maior a proporcio da
fase metélica, maior a magnetizagio total do nanocompésito. Essa capacidade de elevar a Ms
em um processo t3o ripido abre portas para aplica¢cdes que demandam alta densidade de energia
magnética (MARTINEZ GOMEZ, 2023).

Por outro lado, a diminui¢do da remanéncia (Mr), coercividade (Hc) e do produto
energético maximo ([BH]max) com o aumento da concentragio de CoFe é também um
comportamento compreensivel. A coercividade de um nanocompésito exchange-spring é
determinada por um balanco complexo entre as propriedades da fase dura e da fase mole, além
da microestrutura (tamanho de grio, distribui¢io de fases). O CoFe é um material
magneticamente mole, o que significa que ele tem baixa Hc. A medida que sua proporg¢io
aumenta, o cariter mole do nanocompésito se torna mais dominante, resultando na queda da
coercividade geral do sistema (OU-YANG et al., 2015). A diminui¢io da Mr e do [BH]max
estd diretamente ligada 4 redugdo da Hc, j4 que o [BH]max é o produto de Mr e Hc. Para
aplicacées em imis permanentes de alta performance, é fundamental otimizar a Hc sem
comprometer drasticamente a Ms e Mr.

Os fatores que podem contribuir para a queda na coercividade e remanéncia, conforme
sugerido pelos dados, incluem a formacdo de fases secundarias ou aglomerados, que podem
atuar como sitios de nucleagio de dominios magnéticos e facilitar a reversio da magnetizacio
(SAFI et al., 2016). Além disso, a intensa energia mecinica durante a moagem de alta energia
pode gerar defeitos na estrutura cristalina ou induzir estresses que afetam as interacdes
magnéticas (SUN et al., 2015). Embora o acoplamento exchange-spring seja presente, o controle
preciso da microestrutura em tempos de moagem tdo curtos é um desafio que precisa ser
investigado mais a fundo.

A principal vantagem deste método é sua velocidade excepcional. Ser 60 vezes mais
rdpido que os métodos de redugio com hidrogénio (HIEN et al., 2020) torna a moagem de alta
energia extremamente atraente para a producdo industrial. Essa rapidez ndo apenas reduz os

custos de energia e tempo de processamento, mas também minimiza a degradacdo de algumas
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propriedades que podem ocorrer em tratamentos térmicos prolongados. A flexibilidade em
ajustar a composi¢do (concentracio de CoFe) permite a "engenharia" das propriedades
magnéticas para atender a diferentes requisitos, desde materiais para sensores que podem se
beneficiar da menor coercividade, até a otimizagdo para imas permanentes de alto desempenho,
onde um balango entre alta Ms e Hc ainda precisa ser alcangado (KALIA et al., 2022). Estudos
futuros poderiam explorar a variagio do tempo de moagem em segundos, a otimizacio da
relacdo bolas/pé e a atmosfera de moagem para um controle mais refinado da microestrutura

e, consequentemente, das propriedades magnéticas desses nanocompédsitos ultrarrapidos.

CONCLUSAO

A sintese de nanocompésitos de ferrita de cobalto/ferro cobalto através do método de
moagem de alta energia demonstrou ser uma rota ultrarripida e eficaz, com um tempo de
processamento de apenas 1 minuto. As medidas magnéticas confirmaram a formagio de um
acoplamento magnético tipo exchange-spring entre as fases dura (CoFe204) e mole (CoFe),
evidenciada pelas curvas de histerese continuas.

Observou-se que a magnetizagio de saturagdo (Ms) aumentou consistentemente com o
incremento da concentragio de ferro-cobalto, um resultado promissor para aplicagdes que
exigem alta capacidade magnética. Contudo, a remanéncia (Mr), a coercividade (Hc) e o
produto energético maximo ([BH]_max) apresentaram uma diminui¢io com o aumento da
fase mole, refletindo a transicio do cariter magnético do nanocompésito para um
comportamento mais mole.

Este trabalho destaca a viabilidade e a eficiéncia do método de moagem de alta energia
para a obten¢io de nanocompdsitos magnéticos em tempo recorde. A capacidade de modular
as propriedades magnéticas através da variagdo da composi¢io oferece grande flexibilidade para
o design de materiais sob medida para aplica¢des tecnoldgicas especificas. Pesquisas futuras
devem focar na otimiza¢io dos parimetros de moagem para alcangar um balanco ideal entre a

alta magnetizacdo e a coercividade necessiria para imis permanentes de alto desempenho.
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