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RESUMO

A granada de ferro-itrio (YsFesO12), também conhecida por YIG, tem atraido bastante
atencao devido a sua facilidade de magnetizacao, alta resistividade elétrica e baixa
largura de linha de ressonancia ferromagnética, tornando-o, assim, um excelente
material para a fabricagdo de dispositivos de armazenamento magnético-o6tico e de
micro-ondas. Poucos s&o os estudos encontrados na literatura, utilizando nanofios de
YIG, em especial, sintetizados com métodos quimicos. Desta maneira, a proposta
deste trabalho visa a deposicdo de nanofios de YIG em membranas porosas de
alumina pelo método sol-gel, um método relativamente barato e préatico, por meio de
um processo de sintese constituido de materiais de baixo custo. Assim,
nanoestruturas alongadas de YIG foram produzidas através de um sol composto de
reagentes metalicos precursores, depositadas em membrana porosa de alumina e
submetidas a tratamento térmico em forno elétrico a 900 °C por 2h. Nanoparticulas de
YIG também foram produzidas sob as mesmas condi¢des para efeitos comparativos.
Os resultados obtidos através de medidas de difracdo de raios-X e espectroscopia
Raman, confirmaram a composi¢cdo quimica do YIG e a presenca de uma fase
secundéaria de oxido de itrio de ferro YFeOs, relativa a um dos componentes
precursores formadores da granada. Analises de composicao elementar, através de
espectroscopia por energia dispersiva (EDS), confirmaram propor¢des adequadas
dos elementos constituintes da granada. Através de imagens de microscopia
eletrbnica de varredura (MEV), foi possivel observar a formacdo de nanoestruturas
alongadas no interior dos poros, de até 5 um de comprimento. As amostras foram
submetidas a analise magnética por VSM, apresentando efeito ferromagnético, com
campos coercitivo e remanentes de 21 Oe e 0,03 emu/g, respectivamente. Por meio
de medidas de ressonancia ferromagnética foi possivel observar baixa anisotropia nas
amostras. Ensaios de blindagem magnética na banda X permitiram observar uma
baixa blindagem média efetiva, sugerindo estudos futuros sobre o comportamento da

blindagem em faixas eletromagnéticas mais baixas.

Palavras-chave: nanofios; oOxidos magnéticos; granada de ferro-itrio; YIG;

propriedades magnéticas.



ABSTRACT

The yttrium iron garnet (YsFes012), also known as YIG, has attracted a lot of attention
due to its ease of magnetization, high electrical resistivity, and narrow ferromagnetic
resonance line width, thus making it an excellent material for the development of
magnetic-optical storage devices and microwave devices. There are few studies found
in the literature using YIG nanowires, in particular, synthesized using chemical
methods. Therefore, the purpose of this work aims to deposit YIG nanowires in porous
anodic alumina membranes using the sol-gel method, a relatively inexpensive and
practical one, through a synthesis process made up of low-cost materials. Thus,
elongated YIG nanostructures were produced using a sol composed of precursor
metallic reagents, deposited on a porous alumina membrane and subjected to heat
treatment in an electric oven at 900 °C for 2h. YIG nanopatrticles were also produced
under the same conditions for comparative purposes. The results obtained through x-
ray diffraction and Raman spectroscopy measurements confirmed the chemical
composition of YIG and the presence of a secondary phase of yttrium iron oxide,
YFeOs, related to one of the garnet’s forming precursor components. Elemental
composition analysis through energy dispersive spectroscopy (EDS) confirmed
adequate proportions of the garnet’s constituent elements. Through scanning electron
microscopy (SEM) images, it was possible to observe the formation of elongated
nanostructures inside the pores, up to 5 um in length. The samples were subjected to
magnetic analysis by VSM, showing a ferromagnetic effect, with coercive and remnant
fields of 21 Oe and 0.03 emu/g, respectively. Through ferromagnetic resonance
measurements, it was possible to observe low anisotropy in the samples. Magnetic
shielding tests in the X band allowed observing a low average effective shielding,

suggesting future studies on the behavior of shielding in lower electromagnetic bands.

Keywords: nanowires; magnetic oxides; yttrium-iron garnet; YIG; magnetic properties.
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1 INTRODUCAO

Nas ultimas décadas, os avancos tecnolégicos permitiram o desenvolvimento
da nanotecnologia, com o desenvolvimento de estruturas na escala hanométrica em
pelo menos uma de suas dimensdes, manipulando a matéria a nivel atdbmico e
molecular a fim de se obter materiais com propriedades diferentes daquelas
apresentadas quando em escala macro (GODDARD lll et al., 2018). A sintese permite
a obtencdo de materiais mais duraveis, leves, resistentes e com maior facilidade de
processamento e armazenamento de informacdes (ZHANG, 2018).

Quando abordamos o magnetismo, as propriedades magnéticas dos materiais
em macroescala j& sdo bem conhecidas. Quando diminuimos o tamanho dessas
particulas para a escala nanométrica, a fisica quantica passa ditar as propriedades
das mesmas, modificando caracteristicas como reatividade quimica, ponto de fusao,
anisotropia, remanéncia, saturacdo de magnetizagdo, campo coercitivo e
condutividade elétrica, qguando comparadas as mesmas propriedades para 0 mesmo
material macico (CABALLERO-CALERO; MARTIN-GONZALEZ, 2020; FERNANDEZ-
PACHECO et al., 2017).

Dependendo do objetivo e se utilizando de diferentes técnicas de preparacao,
a nanotecnologia pode ser utilizada no desenvolvimento de diferentes estruturas.
Assim, estas se tornam aptas a uma variedade de aplicacbes, como em dispositivos
para tratamento de agua e células solares, assim como no desenvolvimento de
estruturas moleculares como tecidos, DNA/RNA e nanoestruturas biocompativeis para
tratamento de cancer e entrega de farmacos (HUANG et al., 2020; LI et al., 2021,
MENG; ZHANG; LI, 2020; SARAVANAN; SASIKUMAR, 2020; THAO; BAO, 2020;
YILMAZ; SOYLAK, 2020).

Dentre as nanoestruturas magnéticas estudadas e suas diferentes geometrias,
os arranjos de nanofios magnéticos permitem uma compreensao sobre o efeito das
propriedades quanticas em funcdo de sua forma. Propriedades magnéticas como a
reversao de magnetizacéo e configuragées de minima energia podem ser controladas
variando parametros geomeétricos como diametro, espessura e comprimento dos
nanofios (POGGIO, 2020; RAVIOLO et al., 2020). Entre as aplicagdes mais utilizadas
estdo a spintronica, equipamentos de processamento e armazenamento de dados,
equipamentos médicos, dispositivos oOpticos, entre outros (ATITOAIE et al., 2016;
RAJSKA et al., 2020; ZHANG; ZHENG; LIEBER, 2016).
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Dependendo dos seus atomos constituintes, os hanofios podem ter composicao
amorfa ou cristalina, e, diferente de nanofilmes e nanoparticulas, sua morfologia
proporciona uma energia estrutural constante no eixo paralelo ao comprimento do fio,
indicando boa condutividade elétrica nesta direcdo, enquanto que que ela se torna
bastante sutil na direcéo de crescimento do diametro. Alteracdes no diametro destas
nanoestruturas ocasionam mudancas nos niveis de energia existentes, logo, a razao
entre seu comprimento e didmetro, assim como sua estrutura quimica, impactam
fortemente as propriedades apresentadas, os tornando materiais de interesse para
estudos magnéticos (HSU et al., 2023; JACOBSSON et al., 2016).

No campo dos materiais magnéticos a spintrénica surge utilizando a dinamica
quantica do spin do elétron e a relacdo com 0 seu momento magnético associado.
Nela, o controle eficaz na geracéo de corrente de spin € de fundamental importancia
para o desenvolvimento de nanodispositivos que apresentem uma maior capacidade
de armazenamento e processamento de informacbes associados a um menor
consumo de energia (DIEZ et al., 2019; HIROHATA, 2018; HIROHATA et al., 2020).

Segundo os autores Stano e Fruchart, as técnicas de fabricacdo de
nanoestruturas alongadas podem ser classificadas em top-down, quando uma
estrutura maior passa por etapas de refinamento até ter dimensdes em nanoescala; e
em bottom-up, quando a estrutura é formada através da deposicédo de nanoparticulas
de forma similar a tijolos no muro para constru¢édo da geometria desejada (HUANG et
al., 2012; STANO; FRUCHART, 2018). Técnicas de sintese como litografia,
eletrodeposicao, deposicdo por camada atdmica e sol-gel sdo usadas na fabricacdo
de nanofios/nanotubos, muitas delas se utilizando de templates com a geometria da
estrutura que se deseja produzir (CHOI et al., 2020; RAMADAN et al., 2020; SHIMIZU
et al., 2020).

Nanofios metalicos utilizam a eletrodeposicdo como meio de sintese, sendo
uma técnica comumente assistida pelo uso de um template poroso, geralmente
membranas de alumina anddica porosa ou membranas de policarbonato, que
permitem o controle do tamanho dos nanofios formados devido as suas dimensdes de
poros (GARCIA et al., 2020; YILMAZ; SOYLAK, 2020). Entre os mais comuns est&o
estudos envolvendo fabricacdo de nanofios envolvendo ferro, cobalto e niquel (BAI,
HU, 2003; GARCIA et al., 2015; MANSOURI et al., 2020).

Nanofios de 6xidos metalicos de estruturas mais simples também podem ser

produzidos por crescimento anisotropico através de métodos quimicos, como



16

crescimento espontaneo por vapor ou solucdo quimica. Controlando parametros como
pressdo e temperatura, 0 material tende a crescer seguindo uma direcdo de menor
energia e maior estabilidade, formando assim, fios ou tubos (DUAN et al., 2021; HSU
et al., 2023; ZHANG, et al., 2020).

Contudo, oxidos de geometrias mais complexas ndo podem ser produzidos por
essas técnicas, pois necessitam passar por multiplos processos de oxidacdo durante
sua formacgdo, necessitando geralmente de métodos quimicos que possam ser
associados a uma etapa de aquecimento térmico. Dentre as técnicas disponiveis, o
meétodo sol-gel € uma técnica bottom-up conhecida pela sua praticidade e baixo custo
(YILMAZ; SOYLAK, 2020).

O processo envolve duas rea¢fes principais, uma reacao de hidrélise, com o
uso de precursores quimicos a base de metais ou semimetais, e uma reacdo quimica
de condensacéao/polimerizacéo hidrélise seguida de condensacéao/polimerizacdo dos
produtos hidrolisados de forma a se obter um gel imido, que € calcinado a fim de se
obter o material final (D’ARIENZO et al., 2017). Além disso, o sol-gel permite a
fabricacdo ndo somente de material particulado, assim como de diversas
nanoestruturas, como aerogeéis, xerogéis, filmes finos, nanofios, nanotubos, entre
outros (ALI; EMRAN, 2022; HU et al., 2023; JANUSKEVICIUS et al., 2022; KLEIN,
2005; SONG et al., 2022; ZHAO et al., 2023).

Dentre os grupos de 6xidos existentes, os 6xidos magnéticos, em especial as
ferritas, sdo bastante utilizados no desenvolvimento de nanofios/nanotubos devido a
existéncia de camadas eletrdnicas semipreenchidas e ao momento magnético de spin
dos elétrons que ocupam essas camadas. Estes sdo aplicados na fabricacdo de
sensores, atuadores, dispositivos biocompativeis, dispositivos magneto-éticos, de
micro-ondas e de armazenamento de dados (DIONNE, 2009; HSU et al., 2023; RANA
et al., 2021; SHEVCHENKO; BARABASH, 2019).

Um Oxido ferrimagnético muito pesquisado pela comunidade cientifica nos
altimos anos é a granada de itrio e ferro (YIG), apresentando alta resistividade elétrica,
alta magnetizagéo e baixa largura de linha de ressonancia ferrimagnética. Isso o torna
um candidato promissor na formulacdo de dispositivos na area de spintronica,
dispositivos de micro-ondas e de armazenamento de dados. No YIG, os ions férricos
(Fe*3) ocupam dois sitios octaédricos e trés sitios tetraédricos, porém, com spins

diferentes em cada um dos sitios de coordenacéo, resultando, assim, em um
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comportamento magnético (KANG et al., 2021; KIM et al., 2022; KURODA et al., 1999;
WU, 2010).

Devido a sua complexidade molecular e estrutural, o YIG, em seus variados
formatos, ndo consegue ser produzido por métodos como a eletrodeposicdo ou
crescimento anisotropico, sendo comumente sintetizado através de métodos
guimicos, como sol-gel, co-precipitacdo ou decomposicdo metalorganica (ASSIS et
al., 2023; LIU et al., 2018; SOUSA et al., 2022).

Muitas das investigacOes realizadas pela comunidade cientifica atualmente em
nanodispositivos estdo associadas a simulacdes computacionais, onde nem sempre
0s parametros estudados se apresentam faceis de reproduzir experimentalmente.
Para fins praticos, é de extrema importancia o conhecimento do comportamento
magnético dos nanomateriais para um melhor direcionamento de suas aplicacdes
(PUSIOL et al., 2023).

Poucos estudos experimentais em relacdo a nanofios de YIG vém sendo
desenvolvidos no que tange a otimizacdo de metodologias de deposicéo e avaliacdo
de suas propriedades fisico-quimicas e magnéticas (HAYATI et al., 2018, 2020). Além
disso, devido a sua geometria particular, muitos processos de sintese sdo pouco
detalhados na literatura ou necessitam de um aparato custoso para realizacdo do
procedimento de deposicdo, o que torna o tema promissor para hovos estudos na area
visando a obtencdo de um procedimento experimental de baixo custo associado a
fabricacdo de um nanomaterials de interesse (PAN et al., 2017; ZHANG et al., 2019).

Diante desse cenéario, o objetivo deste trabalho busca desenvolver
nanoestruturas alongadas de YIG depositadas em membranas porosas de alumina
através do método sol-gel, utilizando uma metodologia de deposi¢céo baixo custo e
facil utilizacdo, avaliando suas caracteristicas morfolégicas, quimicas e magnéticas.
Assim, pretende-se desenvolver uma técnica de baixo custo para deposi¢cdo para
oxidos de estequiometria mista assistida por vacuo, que fornegca um material com
qualidade que supra as necessidades para uso em dispositivos que utilizam o
magnetismo para dispositivos de micro-ondas, processamento ou armazenamento de
dados, assim como ser uma porta de entrada para futuros estudos envolvendo
sinteses de nanofios de outros Oxidos metalicos de estequiometria mista em

laboratorio.
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2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVO GERAL

Essa pesquisa tem como objetivo geral desenvolver nanoestruturas alongadas
de YIG depositadas em membranas porosas de alumina através de métodos quimicos
por processo de deposicado de baixo custo desenvolvido em laboratério, avaliando

suas propriedades morfolégicas e magnéticas.

2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

Dentre os objetivos especificos estao:

i) Fabricar nanofios de YIG em membranas porosas de alumina a partir do
método sol-gel e avaliar a morfologia dessas nanoestruturas por
microscopia eletronica de varredura (MEV) e difragéo de raios-x (DRX);

i) Fabricacdo de nanoparticulas de YIG através da solucdo precursora
utilizada, para efeitos comparativos;

iif) Caracterizar quimicamente as amostras produzidas através de
espectroscopia Raman e espectroscopia por energia dispersiva (EDS);

iv) Avaliar as propriedades magnéticas das nanoestruturas alongadas
utilizando ensaios de magnetometria de amostra vibrante (VSM) e
ressonancia ferromagnética (FMR);

v) Realizar ensaio de blindagem magnética nas nanoestruturas alongadas
produzidas;

vi) Confirmar a eficiéncia de metodologia de baixo custo adaptada para
deposicao de fios de 6xidos magnéticos de estequiometria mista com

auxilio de vacuo fabricados a partir de métodos quimicos em laboratorio;
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3 FUNDAMENTAGCAO TEORICA
3.1 CONCEITOS BASICOS DE MAGNETISMO

Por pelo menos vinte séculos a capacidade de materiais com propriedades
magneéticas serem capazes de atrair outros corpos magneticamente carregados vém
despertando a curiosidade de diversos estudiosos atraves da historia. Um dos mais
rudimentares aparatos produzidos pelo homem, um dispositivo magnético conhecido
como “ponteiro sul”, foi bastante usado na geomancia chinesa pela sua capacidade
de se alinhar ao eixo do campo magnético terrestre, sendo até hoje conhecido com o
precursor da bussola que conhecemos (COEY, 2001).

O magnetismo ocorre devido a interagdo de troca entre atomos, levando em
consideracao a antissimetria existente nas funcdes de onda dos elétrons. A funcéo de
onda caracteristica de um par de elétrons (@) é zero se 0s elétrons estiverem no
mesmo lugar no espaco. Logo, sendo o elétron um férmion, devido ao principio de
exclusdo de Pauli ndo é possivel encontrar nas mesmas coordenadas dois elétrons
de mesmo spin. (BINNS, 2014; TAYLOR, 2021). O célculo da interacdo de troca entre
dois &tomos vizinhos com spins S1 e S2, a partir do uso da constante de troca J pode

energeticamente ser demonstrada através da equacao 1 (BINNS, 2014)

Eex= -2JS1.S2. (1)

As propriedades magnéticas observadas nos materiais estdo diretamente
relacionadas ao movimento dos elétrons de seus atomos de origem. Os momentos
eletrdnicos ao redor do atomo e ao redor de si préprio, chamados respectivamente de
momentos orbital e spin, vao possuir momentos magnéticos individuais. Assim, para
obtermos o momento magnético total de um atomo, temos que somar as contribuicées
desses dois momentos (GETZLAFF, 2007; KRONMULLER, 2007).

Por meio de grandezas de interesse como a permeabilidade magnética (po),
gue guantifica a intensidade do campo magnético B no interior de um material por um
campo aplicado H, e a susceptibilidade magnética (x), que é a capacidade de um
material tornar-se magnetizado apds passagem de um campo aplicado, € possivel

determinar como 0s sistemas vao se comportar em contato com um campo magnético
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aplicado e, consequentemente, classificar os mesmos (GETZLAFF, 2007,
KRONMULLER, 2007).

Os materiais diamagnéticos apresentam um momento magnético igual a zero,
pois 0s momentos eletrbnicos existentes em seus atomos se anulam. Isso ocorre
devido a seus atomos possuirem camadas eletrénicas completamente preenchidas, o
gue os torna incapazes de se manterem magnetizados sem a presenca de um campo
magnético externo. Quando um campo magnético € aplicado, a dire¢do do momento
magnético induzido se opde ao campo aplicado, resultando assim numa
susceptibilidade magnética reduzida e menor que zero (LEAL, 2018; SOLER;
PATERNO, 2017).

Quando os materiais apresentam em sua composicdo a&tomos que possuem
elétrons de spins desemparelhados, possuindo momentos de dipolo magnéticos
resultantes orientados aleatoriamente, € observado um efeito conhecido como
paramagnetismo. Quando submetidos a presen¢a de um campo magnético, os dipolos
se alinham no mesmo sentido do campo, gerando assim uma susceptibilidade
reduzida e maior que zero (LEAL, 2018; SOLER; PATERNO, 2017). A figura 1 mostra
a orientacdo dos dipolos magnéticos para estruturas diamagnéticas e paramagnéticas

em diferentes aplicacdes de campo magnético.

Figura 1 - Orientacéo dos dipolos magnéticos para materiais diamagnéticos (superior) e
paramagnéticos (inferior) em: campo nulo (a), campo aplicado (b) e diagrama magnetizacdo versus
campo aplicado (c).
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Fonte: Adaptado de (LEAL, 2018).



21

O efeito conhecido como ferromagnetismo é observado quando ocorre o
alinhamento de grande quantidade de spins préoximos, devido a forte interacéo entre
os dipolos magnéticos vizinhos, em regides chamadas de dominios ferromagnéticos
ou dominios de Weiss. Em um material ndo magnetizado, os dominios possuem
direcbes aleatorias, mas com a aplicacdo de um campo magnético externo, os
dominios tendem a se alinhar com o campo e o0 material passa a apresentar
susceptibilidade magnética alta e positiva. Quando aquecidos acima da temperatura
de Curie, temperatura na qual o material perde suas propriedades magnéticas
permanentes e sofre o efeito apenas da inducdo magnética, passam a apresentar
comportamento paramagnético. Cobalto, ferro e niquel sdo alguns dos metais que
apresentam ferromagnetismo a temperatura ambiente (GALSIN, 2019).

Quando os &tomos vizinhos existentes no material apresentam orientacdes de
spin antiparalelas, ocasionando momento magnético resultante nulo, observamos um
fendmeno conhecido como antiferromagnetismo. Quando em contato com um campo
magnético externo, observa-se uma magnetizacdo reduzida e positiva. De forma
similar aos materiais ferromagnéticos, quando aquecidos a uma temperatura onde
passam a apresentar um estado de desordem magnética, chamada de temperatura
de Néel, passam a apresentar comportamento paramagnético (GALSIN, 2019).

O fenébmeno de ferrimagnetismo foi observado e descrito por Néel em 1948
(NEEL, 1948). Os materiais ferrimagnéticos, também chamados de ferritas,
apresentam magnetizacdo espontanea a baixas temperaturas e comportamento
similar ao dos materiais ferromagnéticos, se tornando paramagnéticos quando
aguecidos acima da temperatura de Curie. Os atomos vizinhos apresentam
orientacdes de spin antiparalelas, mas, devido a questdes microestruturais, 0s
momentos possuem intensidades diferentes, ocasionando assim uma magnetizacao
resultante ndo nula. S&o Oxidos ceramicos que apresentam susceptibilidade
magnética positiva e magnetizacdo remanente na auséncia de um campo magnético.
(SPALDIN, 2010). A figura 2 mostra a orientacéo dos dipolos magnéticos observados
em um cristal ferromagnético n&o magnetizado (esquerda), estruturas

antiferromagnéticas (central) e ferrimagnéticas (direita).
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Figura 2 - Esquema de dominios ferromagnéticos individuais existentes em um cristal ndo
magnetizado(a), orientacao dos ions magnéticos em uma rede antiferromagnética (b), e orientagéo

dos ions magnéticos em uma rede ferrimagnética (c).
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A teoria classica do ferrimagnetismo de Néel pode ser explicada, de modo
genérico, levando em consideracédo interacdes entre espécies idnicas X-X, Y-Y, e X-
Y, onde X e Y sado elementos atbmicos distintos, e que interacdes entre ions
semelhantes levam a um comportamento ferromagnético enquanto que as de ions
diferentes um comportamento antiferromagnético. As magnetizacdes individuais de
cada um desses ions e suas respectivas sub redes, vistas através das equacdes 2 e
3, assim como a magnetizagao total, vista ha equacéo 4, podem ser calculadas tendo
como base 0s momentos magnéticos dos ions X e Y (uX e uY), (SPALDIN, 2010).

Mx= anuX, (2
My= BnuY, (3)
Mr=anu(X+ ¥) (4)

3.2 PROPRIEDADES MAGNETICAS DOS MATERIAIS

Antes de serem abordadas as principais grandezas envolvidas na
caracterizacdo magnetiza dos materiais, € necessario esclarecer os sistemas de
unidades utilizadas para cada uma das principais grandezas magnéticas, pois embora
o sistema internacional (S.l.) seja atualmente utilizado pela comunidade cientifica,

muitos estudos continuam utilizando o CGS (centimetro-grama-segundo) em suas
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medicdes (PULLAR, 2012). Na tabela 1 estdo listadas as principais grandezas e suas

conversdes de CGS para o S.I.:

Tabela 1: Principais unidades magnéticas no S.I. e no CGS.

Unidades magnéticas S.l. CGS
Densidade de fluxo T G
Campo magnético Amt Oe

Momento magnético A m? emu
2 -1
Magnetizacao A m?kg eglu
-1
Magnetizacdo de saturacdo Am ‘ém‘j
Fluxo magnético Wb Mx

Fonte: Adaptado de (PULLAR, 2012).

3.2.1 Momento magnético e magnetizagao

Em termos de atomos e seus constituintes, podem ser calculadas varias
propriedades magnéticas diretamente vinculadas ao comportamento dos materiais,
como 0 momento magnético e a magnetizacdo. Nos materiais, 0s elétrons existentes
em suas camadas internas semi preenchidas geram o fenbmeno que conhecemos
como momento magnético (KITTEL; HOLCOMB, 1967; SKOMSKI, 2003). O ion férrico
(Fe*3) possui cinco elétrons desemparelhados em seu orbital 3d. Em um determinado
campo magnético H, a contribuicdo total de momentos magnéticos 1 em um atomo é

medido através da equacao de energia de Zeeman
U=-pu.H. (5)
Nos metais de transicdo de série do ferro e em alguns constituintes do grupo

de elementos terras raras, 0 momento magnético € dado em maior contribuigédo pelo

de spin do mesmo, uS, que também pode ser mensurado em termos de Magneton de
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Bohr, correlacionando valores como a massa e carga do elétron, assim como a
constante de Plank (BAND; AVISHAI, 2013)

e.h

_ __ 24 5 o (6)
uB ypm— 9,274 .10°" Am-~.

As contribuicBes dos momentos orbitais angulares dos elétrons, embora existentes,
tendem a ser reduzidos devido ao campo elétrico proveniente das interacdes de rede
cristalina existentes nos materiais, que geralmente sdo manipulados em sua forma
sélida (GRISCOM, 2001). Outros fendmenos interatbmicos, como as contribuicdes
magnéticas de protons e néutrons, costumam ser muito menores em relagdo ao
comportamento magnético geral do material de interesse, quando comparados as
contribuicdes eletrénicas de spin (MOSKOWITZ; JACKSON; CHANDLER, 2015).
Quando aplicamos um campo magnético externo a um determinado material,
0s spins de seus atomos tendem a se alinhar na direcdo do campo. Esse fenbmeno é
conhecido como magnetizagdo. A magnetizagdo M envolve tanto os vetores de
inducao/fluxo magnético B quanto o campo magnético H na equacédo de inducao

magnética

§=,uo.(ﬁ+ﬂ). (7)

7

Quando o campo é removido, alguns materiais, como o0s diamagnéticos e
paramagnéticos, voltam aos seus estados de spin originais, contudo, os materiais
ferromagnéticos e ferrimagnéticos sdo capazes de se manterem magnetizados,
gerando o fenbmeno conhecido como magnetizacdo espontanea. (MOSKOWITZ;
JACKSON; CHANDLER, 2015).

3.2.2 Susceptibilidade e permeabilidade magnética

A partir da susceptibilidade magnética é possivel observar o quéo magnetizavel
um determinado material pode ser quando submetido a campo magnético externo. A
susceptibilidade magnética estd relacionada com a magnetizagdo e o campo

magneético aplicado através da seguinte equacgao
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M=lx| . H. (8)

Uma dependéncia linear sera observada caso a magnetizacao produzida seja paralela
ao campo magnético aplicado (GETZLAFF, 2007).

A permeabilidade magnética, por outro lado, mensura a densidade de fluxo
magnético que um determinado material é capaz de suportar. A permeabilidade

magnética relativa esta relacionada ao espaco livre po de tal forma que

= pr. o, (9)

onde ur é a permeabilidade relativa e po é a permeabilidade do espaco livre. Levando
em consideracdo a relacdo entre a inducdo magnética B e o campo magnético

aplicado H, é possivel expressar a permeabilidade magnética de forma que

Bi=po.ur. Hi=p . Hi (10)

Os parametros de susceptibiidade magnética e permeabilidade magnética,
naturalmente, sdo diferentes para os variados tipos de materiais existentes, assim
como as substancias quimicas que os constituem, onde elementos conhecidamente
magnéticos irdo possuir os maiores valores apresentados por essas propriedades
(FITTERMAN, 2015; GETZLAFF, 2007).

3.2.3 Anisotropia magnética

Dependendo da forma como s&o estruturados, os materiais magnéticos vao
possuir uma ou mais propriedades em que a magnetizacao tende a uma Unica direcao,
visando uma orientacdo de minima energia para o sistema. Essa propriedade é
conhecida como anisotropia magnética. A direcdo que a magnetizacao percorre leva

em consideracao alguns fatores, que estao diretamente relacionados com a estrutura
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cristalina e a forma do material que esta sendo analisado (MOSKOWITZ; JACKSON;
CHANDLER, 2015).

A anisotropia magneto-cristalina € um fenébmeno de interagdes spin-orbital da
rede cristalina de um material, onde 0s eixos de um cristal influenciam na direcéo de
menor energia que a magnetizacao tende a escolher. Valores de anisotropia magneto
cristalina mais discretos sdo encontrados nos materiais magnéticos leves, enquanto
que materiais magnéticos que se mantém continuamente magnetizados apresentam
uma maior intensidade dessa contribuicdo, como os imads (MOSKOWITZ; JACKSON,;
CHANDLER, 2015; SKOMSKI, 2003).

Para materiais de estrutura cristalina mais simples, a correlacdo entre o volume
V e 0 angulo de magnetizac&o pode ser dado em termos de energia magneto cristalina

pela equacao
Ea=K1. V. Sen?6, (12)

onde K1 é a constante de anisotropia uniaxial. Para materiais magnéticos de estrutura
cristalina mais complexa, como os de simetria cubica, a expressdo em termos de

volume é dada por
Ea = K1. V (Sx2.Sy?+Sy?.Sz2+Sx%.S2?)+ K2. V (Sx?Sy?Sz?), (12

onde, K1 e K2 sdo constantes de anisotropia magneto-cristalina cubica, distintas entre
si e Sx, Sy e Sz sdo0 0s cossenos relativos ao eixo facil de magnetizacdo. Os valores
das constantes de anisotropia alteram consideravelmente as dire¢cbes de facil
magnetizacdo. As direcdes de facil magnetizacdo alteram consideravelmente os
valores das constantes de anisotropia obtidos. Para K1 e k2 > 0, a dire¢édo preferencial
éa(100) (KRONMULLER, 2007; SKOMSKI, 2003).

Por outro lado, quando falamos em anisotropia de forma, precisamos saber que
ela tem profunda relagdo com a energia magneto estética (KIRCHMAYR, 2001). Como
a grande parte dos materiais ndo tem formato esférico uniforme, a anisotropia de
forma ganha mais relevancia nas contribuicdes totais de anisotropia nas estruturas
em que o eixo de facil magnetizacéo é paralelo ao sentido de crescimento do material,
como nanofios e nanotubos, visando diminuir a energia magneto-estatica existente

nas interacées de momentos de dipolo magnético (GRUSZECKI et al., 2019)
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A anisotropia de superficie esta sempre presente em materiais de dimensdes
reduzidas, apresentando pequenas espessuras, como filmes finos nanocristalinos. A
simetria reduzida, assim como outros fendmenos de superficie apresentados por esse
espalhamento geométrico uniforme causam altera¢des tanto fora quanto na direcao
do plano de superficie, resultando em uma constante de anisotropia efetiva (Ke),

mostrada na equacao a seguir

2Ks 13
Kefr= KV"‘(T ) (13)

onde Kv € a constante de volume e Ks é a constante de anisotropia de superficie. A
relacdo entre as duas constantes gera um efeito conhecido como espessura critica
(dc), onde valores maiores forcam a magnetizacao na direcdo do plano da superficie
(GRUSZECKI et al., 2019)

dc = -2Ks/Kv. (14)

3.2.4 Curvade histerese

A histerese magnética estuda o efeito do comportamento da magnetizacao em
funcdo de um campo magnético externo aplicado, sendo o fendmeno mais estudado
pela comunidade cientifica nos materiais. Tal magnetizacdo, quando produzida em
funcdo dos processos ciclicos de variacdo nos limites positivos e negativos atribuidos
para o campo magnético H, produz o que chamamos de curva de histerese magnética,
um loop fechado que fornece informagdes importantes a respeito do comportamento
magnético. O formato da curva possui direta relacdo com parametros microestruturais
do cristal, distribuicdo de particulas na célula unitaria, forma do material analisado,
assim como a anisotropia magnética. (MOSKOWITZ; JACKSON; CHANDLER, 2015;
SKOMSKI, 2003).

Quando aplicamos um campo magnético externo em um determinado material,
seus momentos individuais iréo se alinhar na direcdo desse campo, ocasionando uma
magnetizagdo positiva. Porém, quando todos os momentos estdo devidamente
alinhados na direcdo do campo, o aumento da intensidade do campo incidente nao

conseguira aumentar a magnetizagcdo observada, ela é entdo chamada de
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magnetizacado de saturacdo (Ms). Mudando a diregcdo do campo magnético aplicado,
conforme sua diminuicdo ocorre em direcdo ao zero, também ocorre a diminuicéo da
magnetizacdo de saturacdo. Quando o campo externo é zerado (H = 0), a
magnetizacdo do material retém um valor positivo chamado de magnetizacédo
remanente (Mr) (MOHAMED; PALEOLOGOS, 2018; PULLAR, 2012)

Aumentando a intensidade do campo, a magnetizacdo remanente,
eventualmente, reduz até o zero, onde o campo magnético nesse ponto especifico é
chamado de campo coercitivo (Hc). A magnetizacdo entéo tente a decrescer com o
campo até atingir o valor -Ms e o processo € invertido até a magnetizacao alcancar
novamente o valor +Ms, fechando o ciclo. Ferritas moles apresentam curvas de
histerese estreitas, devido aos seus baixos valores de coercividade e magnetizacao
remanente, sendo facilmente desmagnetiazadas, enquanto que as ferritas duras
necessitam de uma maior intensidade de campo magnético para se
desmagnetizarem, possuindo assim, maiores valores para seus parametros de
coercividade e magnetizagdo remanente (MOHAMED; PALEOLOGOS, 2018;
PULLAR, 2012). A figura 3 mostra o grafico caracteristico de curva de histerese para

material ferromagnético.

Figura 3 - Curva de histerese caracteristica de uma ferrita dura.
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Fonte: Adaptado de (HOLANDA et al., 2020).
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3.3 OXIDOS MAGNETICOS

Como o magnetismo surge dos momentos magnéticos oriundos dos spins de
elétrons desemparelhados, € necessario dar atencdo para 0os metais de transicao.
Tais elementos possuem camadas eletrénicas internas semipreenchidas, enquanto
gue os elétrons das camadas externas realizam as interacées com elétrons de outros
atomos formando ligagBes quimicas. A forca do acoplamento spin-orbital é de vital
interesse em determinar o quanto o0 momento orbital contribui para as propriedades
magneéticas observadas e consequentemente, da forma como o spin interage com a
rede cristalina (DIONNE, 2009).

Entre os compostos ceramicos de maior interesse tecnoldgico conhecidos
temos os Oxidos magnéticos. Sdo formados por metais de transicdo e séao
eletricamente isolantes, utilizados na fabricacdo de dispositivos de alta frequéncia,
pois quando submetidos a campos oriundos de correntes alternadas nao irdo sofrer a
acao de correntes indesejadas devido a suas propriedades isolantes (TEIXEIRA et al.,
2020; ZUBQV, 2022).

Figura 4 - Esquema da estrutura cristalina de um espinélio na magnetita.

A;’ O

rel

Fonte: Adaptado de (SPALDIN, 2010).

As ferritas podem apresentar estruturas cristalinas cubicas ou hexagonais. A
ferrita cibica apresenta estrutura X.Fe204, onde X é um ion bivalente como Fe*?, Co*?,
Zn*2 e Ni*2, etc. No seu processo de cristalizacdo, ela forma uma estrutura de

espinélio, mostrada na figura 4, onde os ions oxigénios sdo organizam em um arranjo
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cubico de face centrada, formando um sitio tetraédrico distinto (A) para alocagéo dos
cations bivalentes. As ferritas cubicas sdo materiais que tanto se magnetizam
facilmente assim como perdem a orientacdo de seus domindés magnéticos quando
afastadas de um campo eletromagnético incidente, sendo classificadas como ferritas
moles. Possuem estrutura cristalina de espinélio e devido a facilidade de serem
orientadas magneticamente, sdo muito utilizadas em dispositivos de alta frequéncia,
pois possuem baixos valores de condutividade elétrica associados a valores
consideravelmente altos de magnetizacdo de saturacdo e resistividade elétrica
(DASGUPTA et al., 2016; QIN et al., 2021; SPALDIN, 2010).

A ferrita de bario BaFe12019, ou ferrita M, € a mais conhecida dentre as que
possuem estrutura cristalina hexagonal. No seu processo de cristalizacdo, forma uma
estrutura formada de quatro secdes distintas que se intercalam, conhecida como
magnetoplumbita, que pode ser observada na figura 5.Nela, duas se¢des S e S* séo
espinélios férricos, que as sessfes R e R* sdo estruturas onde o atomo central é um
atomo de bério. Ferritas de estrutura hexagonal sdo magneticamente duras, sendo
dificilmente desmagnetizadas e por isso sdo usadas como iméds permanentes. Na

ferrita de bario, a célula unitaria possui magnetizacéo de 20uB (SPALDIN, 2010).

Figura 5 - Estrutura de magnetoplumbita da ferrita de bério.

Fonte: Adaptado de (SPALDIN, 2010).
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3.4 GRANADA DE {TRIO-FERRO (YIG)

A granada de ferro e itrio, de formula molecular YsFesO12, foi inicialmente
descoberta em 1956 por Bertaut e Forrat (BERTAUT; FORRAT, 1956). E um 6xido
ferrimagnético isolante composto por cations trivalentes, com baixo amortecimento de
magnons (ondas de spin quantizadas) e estreita largura de linha de ressonancia
ferromagnética, a menor observada quando comparado com outros 6xidos metalicos.
Nas duas décadas seguintes ap0s sua descoberta, muitos dispositivos foram
desenvolvidos utilizando o YIG com aplicacdes voltadas para a area de
processamento de sinal, devido aos fendmenos de ondas de spin em frequéncias de
micro-ondas (PRINCEP et al., 2017; SERGA; CHUMAK; HILLEBRANDS, 2010).

A figura 6 mostra a célula unitaria do YIG enquanto que a figura 7 mostra o

arranjo de cations nos trés sitios cristalinos existentes na granada:

Figura 6 - Estrutura cristalina do YIG, com sitios octaédricos em azul e sitios tetraédricos em

verde. Particulas pretas sao itrio, enquanto que particulas vermelhas sao oxigénio.

Fonte: Imagem retirada de (PRINCEP et al., 2017).

O YIG apresenta estrutura cristalina cubica, produzido através da reacdo de
dois 6xidos intermediarios Fe203 e 3YFeOs, e sua célula unitaria possuindo parametro
de rede de 12,376 + 0,004 A (GILLEO; GELLER, 1958; SUN; WU, 2013). Dentro de



32

sua estrutura unitaria, estdo presentes 24 ions Y3*, 40 ions Fe*3 e 96 ions O?, o
equivalente ao total de oito férmulas moleculares. Todos esses ions se distribuem na
célula unitaria em 3 organizagdes cristalinas: Uma octaédrica, com seus 16 sitios “a”
ocupados por ions férricos circundados por seis ions O?; uma tetraédrica, com seus
24 sitios “d” preenchidos por ions férricos cercados por 4 ifons O2, e uma
dodecaédrica, com seus 24 sitios “c” ocupados pelos ions Y3* ligados a oito ions O2.
Em termos cristalograficos, a granada faz parte do grupo espacial la3d (IBRAHIM;
NORATIQAH, 2020; LEAL, 2018; SUN; WU, 2013).

Figura 7 - Arranjo de cations na célula unitaria do YIG.

Fe*3 tetraédrico
Y+3 dodecaédrico

Fe*3 octaédrico

02 vértices

Fonte: Adaptado de (SHENG et al., 2021).

O magnetismo no YIG é oriundo da presenca de ions do metal de transicdo
ferro Fe*2, onde interacGes de super troca ocorrem entre os ions férricos dos sitios “a”
e os ions férricos dos sitios “d”, utilizando um atomo de oxigénio como “ponte”. O ion
itrio Y*3, proveniente de uma classe de materiais conhecidos como terras raras, é
diamagnético a temperatura ambiente, logo ndo é responsavel pelo momento
magnético permanente observado na granada. (SUN; WU, 2013).

A tabela 2 mostra as principais propriedades de interesse observadas na

granada de ferro e itrio:
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Tabela 2: Principais propriedades observadas na granada de ferro e itrio (YIG).

Parametros Valores
Constante de rede a (0 °C) 12,376 £ 0,004 A
Coeficiente de expansao térmica (25 °C) 8,3 x 10°
Densidade 5,17 glcm®
Band gap 2,85eV
Inducéo de saturacdo 4Ms 1750 G
Constante de anisotropia ctbica K1 - 6100 erg/cm?®
Constante de anisotropia ctibica K2 - 260 erg/cm?
Temperatura de Currie Tc 286 °C
Constante de troca a 3x 102 cm?
3x10°

Constante intrinseca de amortecimento a

Fonte: Adaptado de (SUN; WU, 2013).

Também conhecida como magneto-eletrénica, a spintrénica foi a responsavel
pelas inovagdes observadas na area de dispositivos eletrénicos que conhecemos
hoje. Na spintrénica, os dispositivos possuem geralmente aplicacfes voltadas para
dispositivos de armazenamento de dados, transmissdo ou processamento através da
capacidade de manipulacdo do elétron e seu grau de liberdade de spin. Esses
dispositivos, tém alcancado rapida velocidade de operacao e diminui¢cdo de tamanho,
além de muitas outras vantagens quando comparadas aos materiais semicondutores
gue costumavam ser utilizados nas ultimas décadas (HIROHATA et al., 2020; LU et
al., 2016).

As altas constantes de amortecimento de magnetizacdo Gilbert que estédo
presentes nas excitacdes de spin observadas principalmente nos metais, ocasionam
um gasto consideravel de energia perdida através de processos dissipativos
(BRATAAS et al., 2020). Apenas isolantes magnéticos, como o YIG, conseguem ser
capazes de solucionar essa problematica, evitando o desperdicio de energia na forma
de calor, pois possuem valores minimos de constante de amortizacéo originados de
suas ondas de spin (BRATAAS et al., 2020; DZYAPKO et al., 2013).
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Além disso, na fotdnica, as granadas magnéticas sdo muito utilizadas devido a
apresentarem nao-recicidade Optica, indicando que a luz pode apresentar diferentes
intensidades, polarizagbes e mudanca de fase ao se propagar em um material
magnetizado (Bl, 2018; SONG; KALARICKAL; PATTON, 2003).

Dentro da spintrénica temos a magnonica, responsavel pelo estudo do
comportamento das ondas de spin existentes em nanomateriais, € a principal area
onde o YIG vem sendo continuamente estudado para uso em novas aplicacdes. A
partir da correlag@o entre o deslocamento do elétron e a dindmica de spin envolvida
faz com que sistemas hibridos de isolantes magnéticos e semicondutores entrem em
cena. Nesse cenario, a magnonica vem sendo muito utilizada e € atualmente uma
area crescente em estudos de magnetismo no mundo (BRATAAS et al.,, 2020;
SERGA; CHUMAK; HILLEBRANDS, 2010).

Dispositivos que utilizam ondas de spin vém sendo desenvolvidos para
aplicacbes em sistemas lo6gicos, sensores magnéticos de alta sensibilidade,
reconhecimento de padrdes magnéticos e processamento de sinais de micro-ondas,
muitos deles utilizando estruturas de YIG, devido a sua baixa constante de
amortecimento de ondas de spin. Como os dispositivos que trabalham em baixas
frequéncias de micro-ondas geralmente estdo na faixa de 1 a 10 GHz, o YIG é um
promissor material para dispositivos de ferritas que operam em frequéncias abaixo de
2GHz (CAPKU; YILDIZ, 2021; KHIVINTSEV et al., 2022; KLINGLER et al., 2015; LUO
et al., 2020; SOKOLOQV et al., 2016; WANG et al., 2012).

No que tange a manipulacdo de propriedades de interesse em nanoparticulas
de YIG, alguns estudos ao longo dos ultimos anos vém correlacionando o efeito da
dopagem na granada ferrimagnética, com pequenas modificacdes nos parametros de
rede do cristal em todos os estudos, caracteristicos da substituicdo do ion ferro por
outro elemento quimico. O ion neodimio foi utilizado por (SHARMA; KUANR, 2018) e
medicdes da constante de amortecimento e tempo de relaxamento. A constante de
amortecimento a sofreu aumento de 2,45 x 10-2 para 3,8 x 103, tornando o material
um propenso candidato a fabricacdo de filtros de micro-ondas para tecnologias de
banda larga 5g. O tempo de relaxamento com a dopagem diminuiu de 38,45 para 22,3
nanossegundos, tornando o material dopado promissor para fabricacdo de
dispositivos de memoéria de alta velocidade. A tabela 3 mostra os principais

parametros estruturais e magnéticos obtidos:
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Tabela 3: Parametros estruturais e magnéticos de nanoparticulas de YIG puro e dopadas

com neodimio.

Tamanho Magnetizacao A
A t Parametro <talit Volume g E t §~ Coercividade
mostra cristalito e saturacao
de rede (A) (A3) o Hc (Oe)
(nm) (emu/gm)
YIG 12,3829 4527 1898,74 24,42 1,75
YNG 12,3957 43,78 1904,64 26,23 2,95

Fonte: Retirado de (SHARMA; KUANR, 2018)

Em outro estudo, (PENA-GARCIA et al., 2018) avaliou a dopagem de ions
cobalto na estrutura da granada, o que ocasionou mudanca nos valores de
magnetizacdo de saturacdo e coercividade com o aumento do teor de cobalto nas
amostras. A magnetizagao de saturacdo em (emu/g) reduziu de 26,63 para 24,92 na
amostra com maior teor de cobalto, enquanto que o campo coercitivo em (Oe)
aumentou de 82,21 para 94,57 na amostra com maior teor do ion dopante. (PENA-
GARCIA et al., 2016) também avaliou o efeito da dopagem com zinco na granada,
obtendo diminuicdo na magnetizacéo de saturacao e coercividade com o aumento do
ion dopante.

Para variadas concentracdes dos dopantes, o tamanho de cristalito médio e

parametros magnéticos sao observados na tabela 4:
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Tabela 4: Parametros estruturais e magnéticos de nanoparticulas de YIG dopadas com

cobalto e zinco.

Amostra Tamanho de Magnetizac&o de Coercividade Hc

cristalito (nm)  saturag&o (emu/g) (Oe)
Co0 43 26,63 8221
Col 63 26,48 78.97
Co2 67 25,10 75.68
Co3 58 24,99 87.32
Cod o4 24,92 94,57
Zno 65 38,89 434
zn1 69 35,50 265
Zn2 63 33,00 220
Zn3 62 32,57 35,5

Fonte: Retirado de (PENA-GARCIA et al., 2016, 2018).

De modo geral, em filmes de YIG, a relacdo competitiva entre a anisotropia de
forma e a anisotropia de superficie vao determinar o tipo de anisotropia determinantes
em filmes finos. Anisotropia de forma em filmes espessos contribuem mais para a
anisotropia perpendicular ao plano, jA que os efeitos magneto-elasticos reduzem
devido ao relaxamento das distor¢cées de rede com 0 aumento da espessura do filme.
(CAPKU; YILDIZ, 2021) avaliaram as propriedades magnéticas de filmes finos de YIG
de espessuras de 40-120 nm fixados em um substrato de silica. Os modos de ondas
de spin foram avaliados através do uso de ressonancia ferromagnética (FMR),
indicando que com o aumento da espessura do filme, os campos de ressonancia
perpendicular e paralelos ficam mais proximos um do outro. A tabela 5 mostra as

principais propriedades magnéticas observadas no estudo mencionado:
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Tabela 5: Parametros magnéticos para filmes de YIG com diferentes espessuras.

Volume de Constante de Constante de

Espessura magnetizacdo Coercividade  anisotropia anisotropia de

(nm) de saturacao (Oe) perpendicular forma (erg.cm-)
(G) (erg.cm”)
40 1249,72 -2778,17 1382,14 621,73
90 1331,36 -2736,65 1450,42 705,62
120 1733,28 -2434,59 1679,86 1195,96

Fonte: Retirado de (CAPKU; YILDIZ, 2021).

Por fim no que tange a nanofios e outras estruturas alongadas de YIG, a
anisotropia de forma governa a orientacdo do eixo facil de magnetizacdo, que é
paralelo ao comprimento dos fios, e o campo de ressonancia paralelo de FMR é maior
gue o campo perpendicular devido ao alinhamento do campo com o eixo do nanofio.
Tal comportamento é corroborado por (HAYATI et al.,, 2018), que estudou o
comportamento da ressonancia ferromagnética em nanofios de YIG, identificando a
presenca de uma energia de anisotropia magnética uniaxial devido ao arranjo de
nanofios formado. A volume de saturacdo de magnetizacdo 41mMs obtido através de
VSM foi de 85 G e o fator de carga obtido foi de 35%. O FMR para o campo H aplicado
paralelamente ao plano do filme (plano xy) ocorreu a 3230 Oe, enquanto que 0 campo
H aplicado na direcao perpendicular ao filme (direcéo z) ocorreu em 3650 Oe.

Nanofios de YIG fabricados por (SHIN; SON, 2017) foram fabricados pelo
processo de decoracdo por degrau, apresentando diametro médio de 70 £ 5.3 nm, e
apresentaram curva de histerese ferromagnética M-H tipica com magnetizacao
remanente de 2,54 x 10-3 emu, temperatura de Currie de 287 °C e campo coercitivo
de aproximadamente 211 Oe. O dominio magnético estrutural dos nanofios foi
avaliado e ele se apresentou paralelo ao comprimento dos mesmos. A figura 8 mostra
0 comportamento magnético de fios de YIG submetidos a um campo magnético

paralelo e perpendicular:
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Figura 8 - Curva de histerese da magnetizacdo de um fio de YIG paralelo e perpendicular a

um campo magnético externo.
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Fonte: Imagem retirada de (SHIN; SON, 2017).
3.5 NANOFIOS

Nanofios sdo estruturas unidimensionais alongadas apresentando um disco ou
outra forma geométrica simples com poucos nandmetros de comprimento em sua
sessdo transversal (ZHANG; ZHENG; LIEBER, 2016). A base de sua construcéo
consiste em deixar duas dimensdes nanomeétricas enquanto que outra cresce em
grande comprimento. Como suporte as técnicas de preparacdo geralmente sao
utilizadas templates como base para formacdo dos nanofios, com os templates de
alumina anddica porosa e policarbonato sendo os mais utilizados (CABALLERO-
CALERO; MARTIN-GONZALEZ, 2020).

O template poroso de alumina anddica foi desenvolvido por Masuda e Fukuda,
em 1995 (MASUDA; FUKUDA, 1995). O processo de formacao envolve o uso de
folnas de aluminio e passa por duas etapas de anodizacdo, produzindo assim
templates porosos de Oxido de aluminio. Modificando-se o0s parametros de
anodizacao, € possivel obter templates com diametros variados de poro (ABAD; MAIZ;
MARTIN-GONZALEZ, 2016; MASUDA; FUKUDA, 1995; SULKA, 2008). Além disso,

0 processo de anodizagdo € capaz de produzir poros altamente organizados na
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estrutura desejada. Variando o tipo de eletrdlito utilizado é possivel obter diametros
de poro variando chegando até algumas centenas de nandmetros (ABAD; MAIZ;
MARTIN-GONZALEZ, 2016). Acido sulftrico, acido oxalico, acido fosforico costumam
ser os eletrolitos mais utilizados em estudos para fabricagdo desse tipo de material
(MARTIN; MANZANO; MARTIN-GONZALEZ, 2012).

Os templates poliméricos sdo geralmente feitos a base de policarbonato,
poli(etileno tereftalato) ou poliamida. O polimero sob um processo de irradiagéo por
feixe de ions para ocasionar danos em sua superficie. Posteriormente é feito um
processo de ataque quimico é feito para obtencéo dos poros. A técnica, porém, produz
poros nao organizados e com angulos de inclinacdo diferentes (CHEN; LIU, 2011;
MEDINA et al., 2018).

Também ¢é possivel se obter nanofios sem o0 uso de templates por meio da
técnica de eletrofiacdo, deposi¢cao por vapor quimico, e métodos a base de solucdes
como crescimento solucao-liquido-solido e fluido-liquido-soélido supercritico. Zeng e
colaboradores (2018), produziram nanofios compdsito a base de duas perovskitas,
Lao.7Sro.sMnOs3 (LSMO) e Lai.ssSro.1sCuO4 (LSCO) utilizando-se a eletrofiagdo com
diametro médio de 220 nm (ZENG et al., 2019). Wang e colaboradores (2018)
sintetizaram nanofios hibridos de grafite e carbeto de silicio utilizando o método,
obtendo nanofios com diametros variando entre 300 e 500 nm (WANG et al., 2018).
Altay e Eroglu (2020) produziram nanofios de germéanio a partir de diéxido de germanio
e metano como precursores utilizando o método de deposicdo por vapor quimico. Os
nanofios obtidos possuiam diametro médio de 105 + 60 nm (ALTAY; EROGLU, 2020).

Dependendo da técnica e do template utilizado, podemos ter diferentes
formatos de nanofios. Mudancas realizadas na fabricacdo dos templates podem ser
usadas para obter nanofios com modula¢des no didametro dos poros, ja mudancas
realizadas na composi¢cao quimica, como alterar o tipo de solucéo precursora utilizada
durante o crescimento das nanoestruturas, podem produzir nanofios apresentado
segmentos contendo diferentes componentes (ZHANG; ZHENG,; LIEBER, 2016). A

figura 9 mostra exemplos dos principais nanofios estudados atualmente:
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Figura 9 - Nanofios simples de diferentes diametros (a-b); nanofio segmentado (c) e nanofio com
modulacao de diametro (d).
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Fonte: O autor.

No estudo de suas diferentes conformacdfes, os nanofios tém grande potencial
para fornecer respostas concernentes a relacdo entre as propriedades fisicas e a
dimensionalidade em nanoescala. Parametros como diametro e comprimento dos
nanofios tem relacdo direta com propriedades como performance optoeletrénica,
condutividade térmica e condutancia elétrica (BERGIN et al., 2012; LU; SHEN; CHU,
2002). Como a compreensado das propriedades magnéticas nos nanomateriais esta
em constante crescimento, os nanofios vém sendo estudados ao longo dos anos
principalmente no que tange a observacdo das paredes de dominio quando os
mesmos estdo curvados (SKORIC et al., 2021). Entre as principais aplicacbes
almejadas para o0s nanofios e seus respectivos arranjos temos: spintrénica,
nanofotonica, pontas de sonda de microscopia, dispositivos nanoeletronicos, sondas
para deteccdo quimica e biolégica, entre outros (AMBHORKAR et al.,, 2018;
HIROHATA et al., 2020; ZHU et al., 2018).

Estudos vém sendo realizados nos ultimos anos avaliando as caracteristicas
morfologicas e magnéticas de diferentes tipos de nanofios. Shapouri e colaboradores
(2020) caracterizaram fisicamente nanofios de oxido de cobre (CuO) fabricados em
uma folha de cobre a partir do processo de oxidagéo térmica em um forno adaptado
com um campo magnético estatico provenientes de imas de neodimio, com a direcado
de crescimento dos nanofios em posi¢cdes paralelas e antiparalelas a direcdo do
campo aplicado. Caracterizacao fisica incluiu difracdo de raios X (DRX), microscopia
eletrbnica de transmissdo por emissdo de campo (FESEM) e espectroscopia por

energia dispersiva (EDS). Analises realizadas por magnetdmetro de amostra vibrante
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(VMS) indicaram que as duas amostras de CuO apresentaram comportamento
ferromagnético (SHAPOURI et al., 2021).

Chen e colaboradores (2020) avaliaram a dependéncia de fase das
propriedades magnéticas de arranjos de nanofios de CoFeB por deposicdo
eletroquimica, observando mudancas na coercividade, a razdo entre a magnetizacao
remanente e a magnetizacao de saturacéo, e a forma dos lacos de histerese antes do
processo de tratamento térmico. Os nanofios produzidos apresentaram 250 nm de
diametro e 20 ym de comprimento. MET e DRX foram utilizados na caracterizagao
morfolégica, mostrando precipitacdo parcial dos nanocristalitos de Co em 573 K e
completa cristalizacdo no processo de recozimento a 773 K. Andlises magnéticas
indicaram que os arranjos de nanofios amorfos apresentaram anisotropia magnética
com o eixo facil de magnetizacdo perpendicular ao eixo do nanofio. Interacdes
magnetostaticas desempenharam efeito positivo no processo de reversdo de
magnetizacado observado (CHEN et al., 2021).

Em 2019, Xu e colaboradores estudaram os efeitos do diametro de gradiente
nas propriedades magnéticas de arranjos de nanofios de liga de ferro-niquel
preparados por eletrodeposicdo com potencial constante em membrana de alumina.
Caracterizacao fisica incluiu microscopia eletrénica de transmissao, difracao de raios
X e espectroscopia por energia dispersiva, mostrando gradiente de diametro variando
entre 28 e 106 nm. Medidas de histerese das amostras com gradiente (GDNWSs) foram
comparadas com amostras com dimensdes uniformes (UDNWSs). Enquanto que as
UDNWSs apresentaram variacdo de estado de dominio de simples para mdaltiplos
dominios com o aumento do diametro das amostras, as GDNWs apresentaram
apenas estado de dominio simples (XU et al., 2020).

Também em 2019, Zhang e colaboradores sintetizaram nanotubos de YIG de
diferentes diametros utilizando o método de sol-gel em templates de alumina anddica
e posteriormente suas propriedades magnéticas foram avaliadas. Uma fase pura de
YIG foi obtida através do processo de recozimento a 800° C. Nanotubos de diametros
variando de 80 a 200 nm e espessura variando de 20 a 30 nm foram produzidos.
Apresentaram estrutura policristalina e sistema isotropico sem a presencga de um eixo
facil de magnetizacdo. Medidas de magnetizacdo a temperatura ambiente indicaram
que a coercitividade diminuiu significativamente com o aumento do diametro dos
nanotubos produzidos. Quando a temperatura fica acima dos 36,85 °C, os nanotubos

migram do estado ferromagnético para o superparamagnético, indicando que os
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nanotubos séo constituidos em sua maioria por dominios simples néo interagentes
(ZHANG et al., 2019).

Em 2020, Hayati e colaboradores sintetizaram fios de YIG de didametros médios
de 2,5 ym em membranas de silica utilizando o método sol-gel. Durante o0 processo
de permeacdo dos poros, um sistema de vacuo foi aplicado de modo a facilitar a
permeabilidade da solucéo e o sistema foi submetido a um tratamento térmico a 800°
C por 2 horas. Investigacbes magnéticas por magnetdmetro de amostra vibrante
permitiu concluir que a saturacdo de magnetizacdo foi menor comparada com o
material macico. Um campo de anisotropia uniaxial foi obtido pelas medi¢cdes de
ressonancia ferromagnética, com valor de 398 Oe (HAYATI et al., 2020).

Em 2017, Shin e Son fabricaram nanofios de YIG através da técnica de
deposicao de laser pulsado em substratos de grafite pirolitico altamente orientados
pela técnica de deposicdo em degrau, obtendo nanofios de 70 nm de diametro. Eles
apresentaram um loop de histerese ferromagnética na direcdo paralela aos nanofios
e antiferromagnetismo na diregao perpendicular ao crescimento dos nanofios.
Imagens de microscopia de forca magnética lateral e vertical obtidas mostraram que
a direcdo de magnetizacao dois nanofios foi paralela a suas orientacdes, indicando a
existéncia de um unico dominio ferromagnético (SHIN; SON, 2017).

O estudo de nanofios de YIG é de promissor interesse devido a possuirem uma
area especifica superficial muito maior do que as suas contrapartes em macroescala,
apresentar menor caminho livre, das varia¢des que as propriedades magnéticas como
largura de linha ferromagnética, magnetizacao de saturacédo e efeito da reversao de
magnetizacdo podem apresentar em funcao do diametro e comprimento dos nanofios,
dos efeitos de dopagem com outro elemento quimico de interesse, assim como
apresentar potencial aplicacédo para uso em sensores, dispositivos magneto-6pticos,
armazenamento de dados de alta densidade e dispositivos de micro-ondas (PAN et
al., 2017; WU et al., 2016; ZHANG et al., 2019).
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3.6 TECNICAS DE PREPARACAO DE NANOFIOS

Algumas técnicas vém sendo utilizadas ao longo dos anos no que se refere a
preparacao de nanofios e séo classificadas de diferentes formas, sendo a top-down e
a bottom-up as mais observadas na literatura. Nas técnicas top-down, as
nanoestruturas sdo formadas a partir da diminuicdo de tamanho de amostras bulk
(geralmente wafers ou cristais) através de ataques quimicos até a obtencdo do
formato desejado, enquanto que nas técnicas bottom-up, sdo formadas quando
atomos ou moléculas se acomodam uns sobre os outros, geralmente com o auxilio de
um template, e assim a nanoestrutura desejada é formada conforme o processo de
deposicédo acontece (HUANG et al., 2012; SCOTT et al., 2016; STANO; FRUCHART,
2018).

A litografia € uma técnica top-down comumente utilizada na producdo de
materiais eletrdbnicos em pequenas dimensdes para aplicacbes na area. Nela o
material € parcialmente coberto por um material que possua resisténcia ao ataque
quimico que sera realizado visando-se obter o padrao de nanoestrutura desejado.
Devido ao processo de ataque quimico ndo ser uniforme, os nanofios metalicos
acabam apresentando morfologia conica e nao cilindrica, embora o0 uso de um
reagente quimico que promova crescimento anisotropico possa reduzir a formacao
desse tipo de estrutura (HILL; CAHOON, 2017).

Muito utilizada para producéo de circuitos integrados, a litografia 6ptica utiliza
luz ultravioleta para transferir o molde desejado de uma mascara para um material
sensivel a luz. Utilizando elétrons no lugar dos fétons, também é possivel criar moldes
utilizando a litografia de feixe de elétrons e a litografia de feixe de ions, muito utilizados
para produzir moldes de nanoestruturas. Estudos recentes mostram que a litografia é
muito utilizada na fabricacdo de nanofios de semicondutores e metais (LEE et al.,
2018; PARK et al., 2010; RAMADAN et al., 2020; ZA’'BAH et al., 2012). A figura 10
mostra as etapas de um processo de litografia por aguecimento e aplicacéo de luz
ultravioleta, com a aderéncia do fotoresiste, a aplicacdo da fonte de radiacdo e a

formacao do molde com posterior gravura e produto final:
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Figura 10 - Processo de litografia 6ptica por aplicacédo de luz ultravioleta.
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Fonte: Adaptado de (WANG et al., 2021).

A galvanoplastia (eletroquimica) ou electroplating € uma técnica bottom-up
utilizada na producdo de nanofios consistindo na deposicdo de um revestimento
metalico em outra superficie. Uma célula simples necessita de dois eletrodos, um
eletrdlito e uma fonte de elétrons externa (fonte de energia). O processo de deposicao
ocorre no catodo por corrente continua e pode ser realizada fixando-se a corrente ou
o potencial (CHUANG; HONG:; SANCHEZ, 2016; STANO; FRUCHART, 2018).

Com a corrente constante € possivel controlar com mais eficiéncia o
comprimento dos nanofios enquanto que o potencial constante permite um maior
controle das propriedades magnéticas e da cristalografia, fator muito importante caso
se trabalhe com estruturas segmentadas. Metais, ligas e semicondutores podem ser
sintetizados pela técnica, com o produto final podendo ser aplicado em diferentes
areas (CHUANG; HONG; SANCHEZ, 2016; GUO et al., 2020). A figura 11 mostra o
processo de galvanoplastia utilizada no revestimento por niquel em um eletrodo de
trabalho a base de cobre, visando aplicacdes para medicdo de valores de glucose

obtidos através de amostras de urina:
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Figura 11 - Processo de galvanizacéo para obtencéo de eletrodo de cobre revestido com niquel.
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Fonte: Adaptado de (HAKIM; PANGESTU; RIYANTO, 2022)

A galvanizacdo sem eletrodo, também conhecida como revestimento quimico
ou electroless plating, € uma técnica similar a galvanoplastia tradicional, mas que nao
necessita de uma corrente elétrica externa, ou seja, 0 processo de deposicdo
acontece devido a uma reac¢ao quimica pela adicdo de um agente redutor a solugéo
(CHUANG; CHANG; SANCHEZ, 2019; POGES et al., 2018).

A escolha do agente redutor depende do material a ser revestido e da
resisténcia quimica observada entre o template e o substrato. Solu¢des contendo boro
ou fésforo, dependendo da concentracdo desses ativos, podem modificar
caracteristicas como tamanho de grdo, condutividade elétrica e dureza mecanica
(STANO; FRUCHART, 2018). Com o auxilio de templates é possivel obter diametros
menores que 100 nm. Nanofios de 6xidos, metais e ligas podem ser produzidos pela
técnica (CHUANG; CHANG; SANCHEZ, 2019; MUENCH et al., 2017; POGES et al.,
2018; SCHAEFER et al., 2016).

Um processo simples de galvanizagdo sem eletrodo pode ser visto na figura

12, com seus respectivos componentes e reacgoes:
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Figura 12 - Processo de galvanizacdo sem eletrodo.
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Fonte: Adaptado de (SHACHAM-DIAMAND et al., 2015).

A deposicdo por camada atdbmica € uma técnica derivada da deposicdo por
vapor quimico que pode ser utilizada para producdo de filmes finos, nanofios e
nanotubos. O processo de deposicdo acontece em ciclos, iniciando com a amostra
entrando em contato com um precursor gasoso, que se adere a superficie do substrato
e em seguida ela entra em contato com um gas inerte, como nitrogénio ou argonio.
Esse ciclo se repete dependendo do numero de precursores utilizados, onde cada
contato forma uma fina camada, o que torna o processo autolimitante (STANO;
FRUCHART, 2018).

Com a técnica é possivel controlar a espessura dos nanotubos formados,
dependendo da quantidade de ciclos desejados. Oxidos como ZnO, TiO2 ja foram
utilizados na sintese de nanotubos assim como uso de SnO2 como camada ultra fina
para revestimento de nanotubos de carbono para uso em anodos de baterias de ion-
litio (DVORAK et al., 2019; SURABHI et al., 2018; ZHU; LIU; SUN, 2019). A figura 13
mostra um processo de deposicéo por camada atdbmica e suas etapas, mostrando o

contato do substrato com 0s precursores gasosos:
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Figura 13 - Processo de deposicao por camada atdmica.
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Fonte: Adaptado de (KIM et al., 2019).

A eletrofiagdo € uma técnica utilizada na formacdo de nanofios poliméricos,
tendo como base uma solucao sol-gel precursora. Essa solugéo é inserida em uma
seringa metélica com uma pequena abertura e uma alta voltagem é aplicada entre a
seringa e o eletrodo coletor, geralmente um cilindro rotativo (STANO; FRUCHART,
2018).

A gota formada na ponta da seringa em contato com a alta voltagem forma o
chamado cone de Taylor, e o campo elétrico proveniente dessa fonte de energia
transforma a gota em fibra que é posteriormente coletada pelo cilindro rotativo. Um
controle adequado da voltagem aplicada deve ser observado tendo em vista que
voltagens muito grandes podem gerar uma densidade de cargas muito grande na gota
causando instabilidade do fio formado. A taxa de vazéo e a distancia da seringa ao
coletor também sdo paréametros de interesse, pois influenciam diretamente no
diametro e morfologia dos fios obtidos (LEE et al., 2018; LEITE, 2019; WANG et al.,
2018; WU et al., 2007; XING et al., 2020). A figura 14 mostra um processo simples de

eletrofiacdo e seus principais componentes:
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Figura 14 - Esquema de um processo de eletrofiagdo simples.
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Fonte: Adaptado de (LURAGHI; PERI; MORONI, 2021).

3.6.1 Método Sol-Gel

Embora extremamente versétil e podendo ser utilizado para se obter diversas
estruturas com geometrias distintas, o método sol-gel também € utilizado na
fabricacdo de nanofios e nanotubos, com auxilio de templates porosos, geralmente de
alumina anddica ou silica, que atuam como moldes para formacgéo das nanoestruturas
além de serem resistentes aos tratamentos térmicos em que as amostras sao
submetidas. Inicialmente é preparada uma solu¢cdo coloidal (um sol) com o uso de
reagentes precursores, visando-se obter particulas em tamanho nanométrico
(BOKOV et al., 2021; ZHANG et al., 2019).

Em seguida, ocorre o processo de gelificacdo, que acontece sob agitacéo
constante a temperatura ambiente. O controle do pH no processo é muito importante
para se obter a fase desejada. Os templates porosos entao sao imersos na solugao
final obtida para preenchimento dos poros, ap0s isso os templates sdo limpos
superficialmente e seguem para processo de recozimento para evaporacdo do
solvente e formacdo das estruturas unidimensionais nos poros. E um processo
relativamente barato e prético, pode produzir nanofios e nanotubos de diametros
variados dependendo das dimensdes dos poros presentes nos templates (HAYATI et
al., 2018; ZHANG et al., 2019).
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O método sol-gel também pode ser empregado junto ao processo de
eletrofiacdo, também sendo utilizado para deposicdo de nanofibras ceramicas,
obtendo-se materiais porosos de alto teor de pureza (GEORGE et al., 2021). A figura

15 mostra os principais processos de fabricagdo de materiais obtidos pelo método sol-

gel:

Figura 15 - Sintese sol-gel e suas principais ramificacdes e produtos finais obtidos.
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Fonte: Adaptado de (BOKQV et al., 2021).

Estudos recentes utilizaram o método sol-gel para fabricacdo de nanofios de
alta qualidade direcionados a diversas aplicacdes. Lin e colaboradores (2018)
produziram carbeto de silicio cubico (3C-SiC) através de método de reducao
carbotérmica associado ao sol-gel. Os nanofios obtidos apresentaram diametro
variando entre 80 — 100 nm e analise por difracdo de raios-X confirmou a estrutura
cubica desejada (LIN et al., 2018).

Pirouzfar e colaboradores (2014) realizaram modificacées nos parametros de
pH e temperatura de calcinacdo do método sol-gel para obter nanofios de ferrita de
cobalto. O pH foi testado em valores de 1, 3 e 7 e as temperaturas de calcinacéo entre
400 e 700 °C. Com o pH=7 foram observadas fraturas nos nanofios devido ao
processo de autocombustdo do gel em meio alcalino, indicando assim o uso de pH

mais acidos para otimizar a sintese. Foi possivel obter uma fase unica de ferrita de
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cobalto em 600 °C. Os nanofios apresentaram maior coercividade na direcao paralela
ao comprimento dos fios do que na direcdo perpendicular (PIROUZFAR; SEYYED
EBRAHIMI, 2014).

Zhang e colaboradores (2020) desenvolveram 6xido de manganés litio
(LiMn204) pelo método sol gel e o caracterizaram eletroquimicamente para 0 uso em
baterias recarregaveis. O eletrodo a base de nanofios com elevada area superficial
conseguiu melhorar as propriedades cinéticas do material e os nanofios foram
capazes de fornecer 0,8 mA/g a uma corrente de alta densidade com alta retencao de
corrente apds 99 ciclos. Foram observados por MET que apds o teste de carga

ganharam um aumento de volume entre 10-20 % (ZHANG et al., 2020).

3.7 TECNICAS DE CARACTERIZACAO MAGNETICA

3.7.1 Magnetémetro de amostra vibrante (VSM)

O magnetdmetro de amostra vibrante, desenvolvido por Simon Foner, é um dos
sistemas mais comuns de caracterizacdo magnética dos materiais pela sua
simplicidade, aplicabilidade a diferentes tipos de materiais e precisdo (FONER, 1959).
A figura 16 mostra um sistema convencional de um magnetdmetro de amostra
vibrante, que possui um vibrador, um eletroim@, fonte de energia e um gaussimetro
ou teslametro com uma sonda detectora.

Em seu mecanismo, uma frequéncia definida e amplitude constante séo
aplicadas ao se acionar um oscilador onde a haste contendo a amostra é fixada, em
um suporte ndao magnético onde amostras em qualquer formato podem ser
posicionadas. Uma sonda Hall acoplada a um gaussimetro é estruturada de forma a
garantir um melhor controle do campo magnético gerado préximo ao eletroima.
Conforme a amostra se desloca através do espaco existente entre as bobinas de
captacdo, um campo eletromagnético € gerado, baseado na lei de Faraday. As
bobinas, além de garantirem uma resposta linear dos dados medidos, sao
responsaveis por enviar o sinal obtido, que é processado através de um amplificador
lock-in (THOMSON, 2014).

Para medicbes que desejem avaliar o impacto da temperatura nas

propriedades magnéticas, um sistema de controle de temperatura, podendo variar
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aproximadamente entre 2 e 1000k, pode também ser adicionado ao sistema (LOPEZ-
DOMINGUEZ et al., 2018; THONGDEE, 2020).

Entre os parametros que afetam negativamente a sensibilidade do VSM estao:
o0 mal posicionamento das bobinas de captacdo em relacdo ao suporte amostral;
presenca de fontes externas de sons mecanicos ou elétricos; diminuicdo de valores
de amplitude e frequéncia de vibracdo. Bobinas de captacdo em formatos
inadequados para determinadas amostras também contribuem negativamente para a
sensitividade do equipamento (DODRILL; REICHARD, 2021). Através dos ensaios de
VSM ¢ possivel determinar parametros de interesse como coercividade magnética e

remanéncia e magnetizacao de saturacao, atraves da curva de histerese.

Figura 16 - Esquema de um magnetémetro de amostra vibrante.
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3.7.2 Ressonancia ferromagnética (FMR)

Quando o campo magnético aplicado em um material magnético possuir uma
direcdo diferente da magnetizacdo produzida, um torque sera gerado, criando um
efeito conhecido como precessdo de magnetizacdo. Caso o campo aplicado seja
removido, o &ngulo oriundo dessa precessao tendera a zero, originando um processo

conhecido como amortizagao (SUN, 2014).

Em sua montagem experimental, o FRM, conforme visto na figura 17, possui
um guia de onda que produz um campo magnético que tem como fungcao promover
uma perturbacdo na magnetizacdo da amostra, ja que ela se encontra previamente
saturada por um campo magnético oriundo dos eletroimas existentes no equipamento.
As mudancas observadas na magnetizacao sao oriundas dos processos de precessao
ocasionados pelas perturbacdes. Apds as medi¢des, todo o processo de absorcao €
convertido em uma curva com a derivada da Lorentziana dos dados obtidos, sendo
assim possivel obter a largura de linha dos materiais para uma determinada
frequéncia de ressonancia, assim como parametros de interesse como a constante de
amortecimento dos mesmos. As medidas sao realizadas com variacéo de angulo, para
avaliacdo das modificacbes de ressonancia apresentadas em diferentes direcbes
(SILVA, 2022).

Parametros magnéticos dinamicos de interesse como dominios de
magnetizacdo, tempo de relaxamento, assim como algumas propriedades magnéticas
estaticas também podem ser medidas pela técnica. Em relacdo aos nanofios
metalicos, parametros caracteristicos que influenciam nas medidas de FMR incluem
sua polarizacao elétrica e a dependéncia da impedancia de superficie no diametro dos
fios (KRAUS, 2015; SUN, 2014).
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Figura 17 - Equipamento de FMR.
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3.7.3 Microscopia de forgca magnética (MFM)

A microscopia de forca magnética € uma técnica utilizada para medicfes de
propriedades magnéticas de superficie, sendo uma de suas vantagens principais a
facilidade de preparacdo das amostras a serem analisadas, sendo direcionada para
medidas nano magnéticas em diferentes temperaturas e condicées do meio (FOLKS;
WOODWARD, 1998; HARTMANN, 1999; POGGIO, 2020).

Com ela é possivel observar a distribuicdo de campos em escala microscopica,
através do uso de forcas magnéticas atuando entre a superficie magnetizada e a
ponteira magnetizada. Interacdes magnéticas dipolo-dipolo podem ser medidas
através da técnica. O MFM também é comumente utilizado para obtencéo de imagens
magnéticas de alta resolucdo e € bastante Gtil na identificacdo de interacdes
moleculares. Analises de MFM sao encontradas em muitas aplicacbes, como
fenbmenos de super-conducdo, fisica de estado soélido e estudos de gravacdo
magnética (HARTMANN, 1999; HOPSTER; OEPEN, 2005). O MFM também é
utilizado para estudos magnéticos de nanoestruturas buscando entender a relagao
entre 0s parametros estruturais dos materiais com as propriedades magnéticas que
eles apresentam (HOPSTER; OEPEN, 2005).
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A figura 18 mostra os principais componentes de um equipamento de MFM.
Durante sua utilizacdo, uma amostra plana e uniforme € posicionada abaixo de uma
ponteira magnética acoplada a um cantiléver com ponta flexivel. Um campo magnético
€ gerado entre a amostra e a ponteira, e através de interacfes magnéticas entre 0os
dois objetos a ponteira € atraida em direcdo a amostra, gerando assim um sinal que
€ detectado de forma optica e direcionado ao software. O cantiléver escaneia a
superficie da amostra de forma rasterizada, realizando medi¢des que podem levar até
30 minutos, obtendo dessa maneira a imagem do campo desmagnetizante
(ABELMANN, 2017).

Figura 18 - Esquema do processo de medi¢cdo por MFM.
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Fonte: Adaptado de (ABELMANN, 2017)

3.7.4 Magnetometria SQUID

A magnetometria SQUID, sigla para dispositivo supercondutor de interferéncia
guantica, é utilizado para medir momentos de dipolo magnético em amostras baseado
em processos de supercondutividade e no efeito Josephson. O efeito Josephson, que
foi descoberto por Brian Josephson em 1962, é um fenbmeno que envolve super

correntes quanticas. Jungfes Josephson convencionais sdo estruturas constituidas
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de dois dispositivos supercondutores acoplados através de um canal de dimensdes
muito pequenas, por onde o processo conhecido como tunelamento de elétrons ocorre
(HOU et al., 2018; JOSEPHSON, 1962).

O magnetémetro SQUID, visto na figura 19, que consiste de um aparato circular
gue possui extensfes diametricamente opostas em suas extremidades, a corrente |
entra por uma das extremidades e se divide ao encontrar uma ramificacdo em duas
correntes l1 e I2. Uma mudancga de fase ocorre quando estas correntes atravessam as
juncdes Josephson, dispostas em paralelo no sistema, se tornando I'n e Iz,
respectivamente. Todo esse processo ocorre enquanto um fluxo magnético ® passa
através do sistema, sendo, consequentemente, o responsavel pela mudanca de fase
observada nas correntes. O sinal € medido em termos de outros pardmetros, como
tensdo. (PRANAYV, 2021).

O SQUID é uma técnica magnética extremamente sensivel, sendo utilizada
como carro chefe nas medicdes realizadas pelo sistema de medicédo de propriedade
magnética, devido a sua elevada precisdo, podendo medir momentos magnéticos de
valores muito baixos. A distancia entre o detector e a amostra, assim com as
dimensdes do mesmo, podem impactar diretamente nos resultados obtidos. Pode ser
utilizado como sonda em aplicacdes biolégicas, sendo capaz de magneticamente
monitorar drogas no sistema digestivo do corpo humano (HAO et al., 2010;
JOHNSON, 2014; POGGIO, 2020; PRANAYV, 2021).

Figura 19 - Representa¢édo esquematica de um magnetédmetro SQUID.
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Fonte: Adaptado de (ASKERZADE; ASKERBEYLI, 2020).
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3.7.5 Magnetometria de forca gradiente alternante (AGFM)

E uma técnica de caracterizacio de amostras magnéticas através da aplicacéo
de um campo magnético externo e a consequente medicdo da forca exercida na
amostra pelo mesmo. O momento magnético pode ser estimado através do valor de

forca alternante e da magnitude de gradiente do campo magnético (DODRILL;
REICHARD, 2021; PEREZ et al., 2015).

Figura 20 - Esquema do processo de medicdo por AGM.
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A figura 20 mostra os principais componentes de um AGM convencional. Um
suporte de vidro quadrado é conectado a uma base feita de silica, onde a amostra é
posicionada. Um gradiente alternante € entéo aplicado ao sistema, proveniente de um
eletroima. A sonda piezoelétrica, que atua de forma similar a um receptor de som, €
utilizada para realizar as medicfes, convertendo a forca aplicada na amostra em um
sinal elétrico correspondente de mesma frequéncia, que € posteriormente recebido
por um amplificador. (DODRILL; REICHARD, 2021).

Devido a sua elevada sensibilidade e precisdao, o AGFM pode ser aplicado
desde materiais que apresentem baixas propriedades magnéticas assim como
também a imas, tendo sido encontrado em estudos avaliando nanocompdsitos,
nanofios e nanoparticulas (HEDAYATI et al., 2017; MUNOZ-NOVAL et al., 2012;
RAMZAN et al., 2014).

3.7.6 Blindagem magnética

Ondas eletromagnéticas sao formadas quando um campo elétrico e um campo
magnético associados oscilam na mesma direcdo e perpendicularmente entre si. Elas
podem ter efeito ndo ionizante, variando da regido da corrente direta até a luz visivel
(entre 0 e 10%® Hz), assim como serem capazes de ionizar atomos, removendo
elétrons de sua estrutura, indo do ultravioleta até os raios gama (entre 101¢ e 1022 Hz)
(CHANDRA et al., 2019).

Grande parte dos equipamentos eletrbnicos sdo capazes de produzir esse
fenbmeno ondulatério, e uma vez produzido, podem se espalhar em todos 0s meios
fisicos, inclusive no vacuo. Quando em contato com outros dispositivos ou seres vivos,
este efeito € conhecido como interferéncia eletromagnética ou poluicéo
eletromagnética (GUO et al., 2021). O comportamento da onda eletromagnética pode

ser observado na figura 21.:
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Figura 21 - Componentes de uma onda eletromagnética, no mesmo sentido e

perpendiculares entre si.
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Fonte: O autor.

Uma vez em contato com outros dispositivos eletrbnicos, essa interferéncia
pode causar problemas que vao desde causar alteracdes em seu funcionamento até
danos fisicos no mesmo. O mesmo também pode ocorrer quando a radiacédo
produzida interage com seres humanos, penetrando no nosso organismo e podendo
ocasionar lesdes nos sistemas neurologicos e cardiovasculares, infertilidade,
gueimaduras e aumentarem as chances do surgimento de diversos canceres
(KARABUL; ICELLLI, 2021).

Porém, uma série de materiais, geralmente condutores e magnéticos, possuem
a propriedade de absorver e refletir parte dessa radiacdo emitida, servindo assim
como uma barreira de protecéo a equipamentos e ao contato humano. Esse fenbmeno
€ conhecido como blindagem magnética. Um dos exemplos mais comuns e estudados
atualmente envolvendo o efeito da blindagem magnética esta associada ao
desenvolvimento de nanoestruturas magnéticas para aplicacdes em diferentes niveis
do espectro eletromagnético. A engenharia espacial também segue atuante no
desenvolvimento de materiais capazes de proteger os astronautas de equipamentos
das fontes de radiacdo oriundas dos corpos celestes (FERRONE et al., 2021;
SANKARAN et al.,, 2018). O efeito da blindagem magnética na presenca de um

material emissor de ondas eletromagnéticas é mostrado na figura 22:
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Figura 22 - Efeito de blindagem magnética em um circuito revestido por um material protetor.
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Fonte: O autor.

O comportamento das ondas eletromagnéticas durante um processo de
blindagem pode ser avaliado através das medidas de absorcdo ou reflexdo da
radiacdo incidente no material protetor. A reflexdo interna observada na figura 22
ainda pode gerar novas reflexdes e transmissdes para a radiacdo incidida,
dependendo do tipo de material utilizado para blindagem e a intensidade da onda
eletromagnética. Dentre os fatores de maior impacto nas medidas de blindagem
eletromagnética estdo a frequéncia utilizada nas medi¢cdes, assim como as
propriedades elétricas, magnéticas e dimensdes de interesse do material utilizado,
como a sua espessura (CHANDRA et al., 2019).

A blindagem magnética efetiva pode ser calculada através do somatoério das
contribuicdes da radiacdo de absorcéo, reflexdo e multiplas reflexdes, dependendo do

caso, e é dada pela equacéao
SE = A+R+M. (15)
No caso especifico da granada de itrio e ferro, como sua aplicabilidade em

dispositivos spintrénicos gira em torno da regido de frequéncia de micro-ondas, como

limitadores de energia, geradores, etc. (ZAINI et al., 2022).
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4 MATERIAIS E METODOS

4.1 MATERIAIS

Para sintese do sol precursor foram utilizados os reagentes nitrato de itrio
hexahidratado (Y(NOs3)3.6H20), com 99,95% de pureza, nitrato de ferro nonahidratado
(Fe(NO3)3.9H20), com 98% de pureza, ambos da Sigma-Aldrich, agua deionizada e
acido citrico (CeHsO7). Membranas porosas de alumina anddica, com espessura de
47 mm e possuindo poros de aproximadamente 200 nm de diametro, vendidas
comercialmente pela Sigma-Aldrich, foram utilizadas como templates para auxiliar na

formacao das nanoestruturas.

4.2 METODOS

4.2.1 Preparacgao da solucao precursora

O procedimento utilizado para obtencdo das nanoestruturas alongadas foi
realizado utilizando-se o método sol-gel, segundo metodologia similar a utilizada por
(HAYATI et al., 2020).

Quantidades estequiométricas de Fe(NO3)3.9H20 e Y(NO3)3.6H20 numa razéo
de 5:3, respectivamente, foram dissolvidas em agua deionizada de modo a se obter
uma solucdo de 8 mL de volume com agitacdo constante durante 1h a temperatura
ambiente. Posteriormente, acido citrico (CeéHsO7) foi adicionado a mistura, onde a
mesma passou por posterior agitacéo por 1h a uma temperatura de 60 °C, de modo a
evaporar fracdo do solvente e a consequente formacéo do gel. Apds a adicdo do acido
citrico, a solucéo foi mantida em pH 3.

A solucdo precursora foi acondicionada em microtubos tipo Eppendorf e
armazenada longe da luz e umidade. Medi¢cGes foram realizadas em balanca analitica
Shimadzu ATY224. A figura 23 a seguir detalha o esquema de sintese da solucao

precursora pelo método sol-gel:
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Figura 23 - Esquema de sintese de solucao precursora pelo método sol-gel.
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Fonte: O autor.

4.2.2 Preparacdo de nanoparticulas de YIG

Para uma melhor compreenséo do efeito das propriedades alongadas que séo
o foco deste estudo, a solucao precursora produzida foi utilizada para a fabricacao de
nanoparticulas de YIG. Para isto, 2 mL da solucao precursora foi acondicionada em
um cadinho de alumina e seguiu para tratamento térmico, em forno elétrico para anéis
3000 10P, da marca EDG, sendo submetida a uma taxa de aquecimento de 10 °C/min.
Apés alcancar 900 °C, a amostra permaneceu nessa temperatura por um periodo de

2h, de modo a se obter nanoparticulas como produto final.

4.2.3 Preparacao dos nanofios de YIG

Para a solugao precursora produzida anteriormente, a metodologia utilizada
para sintese dos nanofios de YIG necessitou do auxilio de uma membrana porosa de
alumina (Al203), comercializada pela empresa Sigma-Aldrich, possuindo poros de
diametro médio de 200 nm e seguiu metodologia adaptada de (HAYATI et al., 2020),
porém com a utilizacdo de materiais de baixo custo e facil obtencao.

Como tratamento preliminar, as membranas porosas passaram por tratamento
térmico a 60 °C por 1h para expulsar o ar presente no interior dos nanoporos e facilitar

a entrada da solucéo precursora.
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Com o auxilio de um corpo de seringa de 10 mL, com émbolo e agulhas
devidamente retirados, uma mangueira de succao a vacuo foi acoplada ao bico da
seringa e uma rede circular fina de a¢o posicionada em sua entrada superior, de modo
a servir como suporte para fixacdo da membrana, devido a sua fragilidade de
manuseio e facilidade em se patrtir.

O sistema de vacuo foi entdo acionado e uma gota da solucdo precursora foi
depositada na superficie superior da membrana, a 10 Torr. Passados alguns
minutos, o vacuo foi desligado, a amostra devidamente retirada do suporte de aco,
seu excesso de agua removido com papéis de filtro e a amostra entdo seguiu para
tratamento térmico, em forno elétrico para anéis 3000 10P, da marca EDG, com taxa
de aquecimento de 10 °C/min.

Ao atingir 900 °C, essa temperatura foi mantida por 2h, de modo a se obter a
fase YIG dentro dos poros da membrana, ja que durante o processo de tratamento
térmico outros Oxidos intermediarios sao formados.

Apos a retirada do forno, as amostras foram acondicionadas em recipientes
devidamente identificados e posteriormente seguiram para etapa de caracterizagao.
Uma amostra de controle (membrana sem adicdo de solu¢do) também passou pelo
tratamento térmico. O sistema de deposicao previamente descrito foi produto de um
pedido de patente de nimero BR1020230054951 no Instituto Nacional de Propriedade
Intelectual (INPI) de titulo: "PROPOSTA DE METODOLOGIA PARA FABRICAQAO
DE NANOESTRUTURAS ALONGADAS DE OXIDOS METALICOS DE
ESTEQUIOMETRIA MISTA", com data de depdsito em 24/03/2023.

A figura 24 a seguir mostra 0 esquema do processo de sintese das

nanoestruturas previamente mencionadas:
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Figura 24 - Esquema de deposicdo em membranas através do método sol-gel.
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E importante salientar que ap6s a formagdo da fase final das nanoestruturas
alongadas no interior da membrana porosa, toda a manipulacdo, desde o
acondicionamento da amostra até a sua preparacdo para posteriores técnicas de
caracterizacdo, deve ser realizada através do uso de material ndo magnético, como
pincas e instrumentos de plastico e/ou vidro. Dessa forma, evitam-se perdas do
material, que pode ser atraido magneticamente para esses instrumentos e impactar

negativamente nos resultados almejados.

4.3 TECNICAS DE CARACTERIZACAO

Através do software ImageJ, medidas de angulo de contato foram realizadas
para observar as interag6es solido-liquido entre a membrana e a solucao utilizada.

A técnica de difracéo de raios X (DRX) é utilizada para observar a presenca de
fases cristalinas de diferentes componentes presentes numa amostra. E uma técnica
nao destrutiva que é utilizada tanto para filmes como amostras em pd. As amostras
depositadas foram analisadas em um difratbmetro da marca Rigaku, modelo
SmartLab, com radiacdo Cuq (I= 1,541874 A). Apds a realizacdo das medidas, o

software HighScore Plus foi utilizado para interpretacdo dos dados obtidos. As
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analises de DRX foram realizadas no laboratério multiusuario do departamento de
Fisica da UFPE.

O uso de microscopia eletrbnica de varredura (MEV) permitiu visualizar a
superficie das amostras depositadas através da incidéncia de um feixe fino de
elétrons. Previamente as medi¢cfes, as amostras foram recobertas por uma camada
de 10 nm de ouro e as microscopias foram obtidas através de um equipamento de
microscopia eletronica de varredura da marca Zeiss, modelo Auriga. A técnica de
espectroscopia por energia dispersiva (EDS) forneceu informacdes a respeito da
composicao elementar dos componentes presentes nas amostras, em um microscopio
eletronico de varredura TESCAN, modelo MIRA3. As medidas de EDS foram
realizadas no laboratdrio de microscopia do Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncia
de Materiais da UFPE.

Para complementar as informac¢des quimicas obtidas pela técnica de difracéo
de raios X, medidas de espectroscopia Raman foram obtidas por meio do uso do
equipamento OmegaScopeTM 1000 (AIST-NT Technology) com lentes objetivas de
resolucdo 100x, laser de excitagdo de comprimento de onda de 671 nm e
espetrébmetro iHR320 (Horiba Scientific). O tempo de aquisicdo utilizado foi de 10
segundos, com 10 acumulacdes e grade de difracdo de 1800 linhas/mm. As medidas
de espectroscopia Raman foram realizadas no laboratério de microscopia do
Programa de Pés-Graduacdo em Ciéncia de Materiais da UFPE.

A técnica de ressonancia ferromagnética (FMR) foi utilizada com o uso de um
espectrometro de cavidade ressonante, operando na frequéncia de 9,5 GHz. Medidas
foram realizadas na temperatura ambiente em diferentes angulos, variando entre 0 e
90°, e os dados obtidos foram analisados de acordo com a equacao de Lorentz.

Para avaliar outras propriedades magnéticas de interesse, como campo
coercitivo, remanéncia e magnetizacado de saturacao, foi utilizado um magnetémetro
de amostra vibrante (VSM) da marca MicroSense modelo EV7. As medidas foram
realizadas nos laboratorios de ressonancia ferromagnética e de VSM do laboratério
de fisica da UFPE.

Efeito da blindagem magnética dos arranjos de nanoestruturas alongadas
depositadas em membrana porosa foram realizados se utilizando de um guia de onda

de banda X através de um analisador de rede vetorial (VNA).
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5 RESULTADOS

5.1 ANGULO DE CONTATO

Como a membrana comercial utilizada possuia poros com didametros de
aproximadamente 200 nm, a forca gravitacional ndo eficaz na introducéo da solucao
nos mesmos durante os primeiros testes realizados com a solucao precursora. Logo,
fenbmenos relativos as interacbes quimicas existentes entre as duas superficies
precisaram ser observados.

De modo a sanar essas duvidas, um teste de angulo de contato foi realizado.
Antes da realizacdo da medida, a solucao precursora foi agitada de modo a evitar a
presenca de regides de diferentes concentracdes néo visiveis a olho nu. O angulo de
contato obtido entre estes dois meios pode ser visto na figura 25, no valor de 35, 4°.

O oxido de aluminio, em condi¢cbes normais, apresenta boa hidrofilicidade.
Contudo, a alteracdo de parametros de interesse em membranas porosas, como 0
tamanho do didmetro dos poros, pode diminuir consideravelmente sua hidrofilicidade
do mesmo, tornando o material hidrofobico (BUIJNSTERS et al., 2013). Apesar do
grande namero de poros existentes, que podem ocasionar contribuicdes significativas
em relacdo a quimica de superficie, a afinidade observada entre 0 meio aquoso e os
grupos hidroxila existentes no 6xido de aluminio permitiu a existéncia de uma
consideravel molhabilidade entre os dois meios (HIEMENZ; RAJAGOPALAN, 2016;
REDDY; AJITH; UDAYASHANKAR, 2016; REDON et al., 2005).

Dessa forma, a molhabilidade observada apresentou efeito benéfico na entrada
da solucéo precursora nos poros. Tal estudo foi essencial para que a que a deposicéo

fosse realizada no aparato desenvolvido em laboratdrio com uso de vacuo.
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Figura 25 - Angulo de contato de 35,4 °© uma gota de solugéo precursora em contato com membrana
porosa de alumina.

Fonte: O autor.

Estudos de permeabilidade em membranas porosas de alumina em contato
com solugdes contendo agua deionizada como solvente indicam que 0 uso da mesma
na faixa de pH entre 5-9, aumentam consideravelmente a presenca de espécies
[AI(OH)4)], que séo facilmente atraidas pela superficie das membranas porosas,
ocasionando bloqueio dos poros, dificultando a penetracédo e, consequentemente, a
formacdo dos fios. Para minimizar esse problema, neste tipo de membrana, é
recomendado que a solugdo seja mantida a pH menores que 3 (PIROUZFAR,;
EBRAHIMI, 2014).

Assim, apesar da relacdo porosidade e tensdo superficial ndo favorecer a
penetracdo da solucdo nos poros apenas pela forca da gravidade, o controle
adequado do pH da solucdo precursora permitiu otimizar o processo de deposicéo
utilizando vacuo sem comprometer a estabilidade quimica das paredes dos poros da

membrana de 6xido de aluminio utilizadas.

5.2 DIFRACAO DE RAIOS X (DRX)

As amostras produzidas utilizando o método sol-gel foram analisadas por
difracéao de raios-X por angulo rasante, de forma a se observar a composi¢cao quimica
da amostra e as fases existentes de seus componentes.

As figuras a seguir mostram os difratogramas das fases encontradas para uma
amostra de controle da membrana utilizada (figura 26), uma amostra de

nanoparticulas de YIG produzidas a partir da solugdo precursora (figura 27) e uma
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amostra de nanoestruturas alongadas depositadas em membrana (figura 28), onde
todas passaram por processo de tratamento térmico a 900 °C por duas horas.

Na figura 26, pertencente a amostra de controle sem deposicao foi possivel a
identificacdo de trés fases distintas para o 6xido de aluminio, onde 0 mesmo apresenta
sistema cristalino cubico, tetragonal e ortorrombico (ICDD 00-001-1308, ICDD 00-046-

1131 e ICDD 01-088-0107).

Figura 26 - Difratograma de amostra de controle de membrana de alumina.
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Fonte: O autor.

Para o difratograma realizado para as nanoparticulas produzidas, observado
na figura 27, foi possivel a identificacdo de uma fase para o YIG (ICDD 00-043-0507),
com maior quantitativo de picos, estrutura clbica e grupo espacial /a3d, sendo a
geometria de interesse deste estudo, devido as suas propriedades magnéticas
particulares.

Uma fase secundaria relativa a um dos oxidos intermediarios de formagéo do
YIG, o 6xido de itrio e ferro (YFeOs), também foi identificada, de acordo com a ficha

cristalografica (ICDD 01-082-0170), de estrutura ortorrémbica.
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Figura 27 - Difratograma de amostra de nanoparticulas de YIG submetidas a tratamento térmico da

Intensidade (u.a.)

solugéo precursora a 900 °C por 2h.

1200 ~

1000

800 ~

600

400

200 +

P (321)

A Y,Fe,0,,
| YreO,

(420

> (400)
p(422)
p (640)
> (642}

30 40 50 60 70

20 (graus)

Fonte: O autor.

Figura 28 - Difratograma de amostra de nanoestruturas alongadas de YIG submetidas a tratamento
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Ja na figura 28, relativa a nanoestruturas alongadas depositadas no interior da
membrana porosa, foi identificada uma ficha para o 6xido de aluminio de codigo ICDD
00-023-1009, de estrutura monoclinica e com um maior quantitativo de picos
caracteristicos devido ao maior quantitativo em massa na amostra, uma ficha para o
YIG, de codigo ICDD 01-075-0529, de estrutura cubica similar a observada na amostra
de nanoparticulas, com grupo espacial Ia3d e uma fase secundaria relativa também
ao oxido de itrio e ferro, YFeOs, de estrutura cristalina hexagonal, de acordo com a
ficha cristalina de cédigo ICDD 00-048-0529.

Através da formula de Scherrer, foi possivel obter o tamanho médio de gréo de
cristalito estimado tanto para a fase YIG, quanto para as fases secundarias obtidas. A
equacao de Scherrer correlaciona valores de parametros como o fator de forma K, o
angulo de difracdo de Bragg 6 e a largura meia altura do pico analisado 8 e o
comprimento de onda eletromagnético A para obter o tamanho do gréo de cristalito da

amostra analisada através da formula

Dhkl= KAB/ Cos®. (16)

Na amostra contendo nanoparticulas, o tamanho médio de gréo do cristalito
estimado para a fase YIG encontrada foi de 71,82 nm, enquanto que na amostra
contendo nanoestruturas alongadas depositadas em membrana, a fase YIG
observada apresentou 17,64 nm.

O valor de tamanho de cristalito obtido esta préximo a valores de grdo de
cristalito de outros estudos que obtiveram nanoestruturas de YIG (ASSIS et al., 2023;
HOSSEINZADEH et al., 2019). Além do método sol-gel, outros métodos quimicos de
sintese, como a decomposicao metalorganica e a co-precipitacao, também ja foram
utilizados na sintese de estruturas apresentando YIG com geometria cubica (ASSIS
et al., 2022; LIU et al., 2018; SOUSA et al., 2022)

Em relagéo as fases secundarias de YFeO3 observadas nos difratogramas, ela
€ esperada pois este Oxido faz parte das reacdes oxidativas existentes para a
formacdo da granada de ferro e itrio a partir de outros 6xidos menores, através das

reacdoes mostradas a seguir:
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Fe203+ Y203 2 2YFeOs

Fe203 + 3YFeOs 2 YaFesO012

Os ions Fe3* e Y3* presentes nos 6xidos de ferro Ill e 6xidos de itrio 11l formados
em etapas iniciais de aquecimento reagem entre si formando o 6xido de itrio e ferro
(YFeOs). Este produto reage com o excesso de oxido de ferro Ill formando assim o
YIG, de acordo com alguns estudos anteriores que afirmam que a estequiometria
adequada de ferro e itrio na solucdo precursora ndo € determinante para que a reacao
ocorra em apenas uma Unica etapa (ALl et al., 2013; ALl et al., 2016).

Mediante a dificuldade existente na manipulacdo dos parametros estudados,
para ambos os tipos de estruturas de YIG discutidas nos difratogramas previamente
abordados, entre as possiveis causas para a presenca de uma fase secundaria estao
a necessidade de se otimizar o tratamento térmico para que todos 0s compostos
intermediarios reajam para formacao de um produto final de maior pureza, assim como
leves alteracbes na massa dos reagentes utilizados devido a ambos serem
higroscopicos, impactando levemente o balanco estequiométrico geral por absorcao
de 4gua do ambiente e formando um pequeno excesso reacional do composto
intermediario detectado nos difratogramas.

Diante disso, o controle dos parametros envolvendo a sintese por sol-gel e
tratamento térmico aplicado as amostras sdo essenciais para se obter uma fase Unica
de YIG com a estrutura cristalina desejada e a consequente eliminacdo da fase
secundaria existente.

Embora sejam necessarios alguns ajustes em estudos futuros relativos a esses
parametros, a metodologia de deposicdo de baixo custo utilizada permitiu a obtencéo
do YIG com a geometria desejada, sendo um processo promissor para sintese de
nanoestruturas alongadas de 0xidos metéalicos mistos que nédo podem ser produzidos

através de métodos eletroquimicos.
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5.3 ESPECTROSCOPIA RAMAN

De modo a se complementar as informacdes quimicas obtidas através dos
ensaios de difragao de raios-x, medidas de espectroscopia Raman foram realizadas
para as nanoparticulas de YIG produzidas, assim como para as nanoestruturas
alongadas formadas dentro do template poroso, podendo ser vistas, respectivamente,

nas figuras 29 e 30.

Figura 29 - Espectros Raman de nanoparticulas de YIG apds tratamento térmico a 900 °C por 2h.
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Fonte: O autor.

Em relacédo as nanoparticulas produzidas, os modos vibracionais observados
no espectro Raman em 122, 164 e 185 cm indicam os modos de rede translacionais
(T) dos ions Y*3 na estrutura cristalina da granada, sendo modos relativos a translagéo
das particulas de um cristal onde as particulas se movem conjuntamente. Ja 0s picos
observados em 228 e 264 cm™!, sendo este Ultimo o mais intenso observado em todo
0 espectro, é relativo aos modos de rede libracionais (L), ou seja, concernentes a
rotacdo das moléculas em torno de um eixo fixo gerando movimentos angulares, dos
fons Fe*3 (LI et al., 2020; NASIR et al., 2011).
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Os picos observados em 332 e 367 cm™? estdo relacionados aos modos
vibracionais va(F2g), 0s presentes em 408 e 433 cm indicam a presenca dos modos
vibracionais v2(Eg) e o pico em 724 cm? o modo vibracional vi(Aig), todos
caracteristicos do YIG. Todos os picos previamente mencionados estdo bastante
préximos dos picos obtidos por estudos prévios envolvendo a sintese de cristais de
YIG (LI et al., 2020; NASIR et al., 2011).

O pico observado em 492 cm pode ser um indicativo da presenga em menor
quantidade de uma fase secundéaria do processo de sintese das nanoparticulas, e
pode ser atribuida ao Oxido intermediario YFeOs, 6xido que também foi previamente
identificado através da difracéo de raios X e cujo pico é observado em alguns estudos
envolvendo a sintese de cristais e nano cristais de YFeOs (KUZ'MENKO;
ABAKUMOV, 2011; NAGRARE et al., 2018).

Figura 30 - Espectro Raman de nanoestruturas alongadas de YIG depositadas em membranas
porosas de alumina apds tratamento térmico a 900 °C por 2h.
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Ja4 em relacdo aos picos observados para as nanoestruturas alongadas
produzidas, temos um pico intenso em 288 cm e outro de menor intensidade em 404

cm?, ambos com valores préximos de picos referentes aos modos vibracionais
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caracteristicos do YIG segundo um estudo que produziu as nanoestruturas a 850 °C,
temperatura proxima ao que as nanoestruturas alongadas aqui descritas foram
sintetizadas (JANIFER et al., 2022). As assimetrias observadas também podem ser
atribuidas a sobreposi¢cdo de bandas do 6xido de aluminio, material constituinte da
membrana porosa onde as nanoestruturas foram depositadas.

Foi observado também a presenca de um pico em 221 cm que é caracteristico
da fase secundaria YFeOs, indicando que 6xido intermediario também esta presente
nas nanoestruturas alongadas produzidas. Sendo um pico j4 observado em espectros
para o YFeOs na literatura, o mesmo ja foi identificado também em amostras de YIG
sintetizadas a 650 °C, temperatura menor que a ideal para a formacéo de fase do YIG,
gue ocorre por volta dos 800 °C (JANIFER et al., 2022; KUZMENKO; ABAKUMOV,
2011; NAGRARE et al., 2018).

Devido a expressiva influéncia das bandas pertencentes ao 6xido de aluminio,
constituinte da membrana utilizada como molde para formacdo das nanoestruturas
desejadas, foi impossivel discernir no espectro os sinais dos modos vibracionais
v1(A1g) do YIG em valores superiores a 450 cm™ (PAIVA et al., 2015).

As temperaturas de formacéo de fase utilizadas durante as sinteses impactam
consideravelmente nos picos observados nos espectros devido a alteracfes causadas
na rede cristalina do material, pois os modos vibracionais observados estao
relacionados a estrutura cristalina distinta que o material venha a possuir. Assim,
possiveis deslocamentos dos picos observados no espectro Raman caso a
temperatura de sintese aumente ou diminua (JANIFER et al., 2022). Logo, 0 pico
relacionado ao YFeOs indica que o processo de tratamento térmico a 900 °C ainda
necessita ser otimizado para a completa remocéo dessa fase secundaria na amostra.

A partir de tais resultados, foi possivel confirmar através da técnica de
espectroscopia Raman a estrutura quimica de interesse presente nas nanoestruturas

fabricadas.
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5.4 MICROSCOPIA ELETRONICA DE VARREDURA (MEV)

Inicialmente, uma amostra de controle da membrana sem deposicao foi
analisada para confirmarmos as dimensdes dos diametros existentes nos poros da
membrana comercial utilizada. Tais medidas sdo de fundamental importancia para
garantir o tamanho médio das nanoestruturas que serdo formadas no interior dos
poros, parametro de interesse para as medidas magnéticas que posteriormente foram
realizadas neste estudo.

A figura 31 contém imagem de microscopia eletrénica de varredura em vista
superior de uma membrana de alumina de controle tratada termicamente, a partir do
qual foi possivel calcular o diametro de Feret médio dos poros e seu respectivo desvio

padréo.

Figura 31 - Microscopia eletrdnica de varredura de vista superior de membrana de controle apos
tratamento térmico.
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Fonte: O autor.

O diametro médio dos poros e seu desvio padrédo associado obtido foi de
231,46 + 21,81 nm. Tal valor se mostra proximo das dimensdes especificadas para a
membrana porosa segundo o fabricante mesmo apdés o tratamento térmico por 2h a
900 °C.

Vale salientar que esta temperatura pode ocasionar mudancas de fase no oxido

de aluminio existente na membrana, conforme previamente observado pela analise
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de DRX, que obteve mais de uma fase para a amostra de controle medida, assim
como também contribuir para um leve aumento ou diminuicdo nos poros medidos
devido a efeitos de dilatacdo térmica do material utilizado.

A solucéo precursora foi inicialmente utilizada para a sintese de nanoparticulas
de YIG, de modo a se observar o comportamento do 6xido apos a formacao de sua
fase cristalina a 900 °C por 2 horas, podendo ser visualizada na figura 32. Os graos
formados apresentaram tamanhos variados, chegando a valores variando entre 70 e
150 nm.

O processo fisico conhecido como sinterizacdo também foi observado,
indicando que os graos se fundem entre si mediante a presenca de elevadas
temperaturas, formando assim, estruturas maiores e de aspecto poroso. Trabalhos
que utilizaram nanoparticulas de YIG em seus estudos também obtiveram
comportamento similar na avaliacdo de sua morfologia, com estruturas oriundas de
processos de sinterizacdo de graos (NIYAIFAR et al., 2016; SHARMA et al., 2017a).
A figura 32 mostra a formacdo de nanoparticulas de YIG através da técnica de

microscopia eletronica de varredura.

Figura 32 - Microscopia eletrdnica de varredura de nanoparticulas YIG, apds tratamento térmico a
900 °C por 2h.
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A partir da figura 33 é possivel observar imagens de MEV de nanoestruturas
alongadas de YIG depositadas no interior de diferentes regiées da membrana porosa,



76

através de um corte em secdo transversal. Nanoestruturas alongadas com
comprimentos de até 5 um foram identificadas.

A morfologia observada foi similar a nanofios produzidos por estudos anteriores
utilizando o método sol-gel, que, apesar de obterem estruturas com diametros cerca
de dez vezes maiores que as obtidas nesta tese, também possuiam forma similar a
pilares e com um certo grau de porosidade.

A porosidade das nanoestruturas é oriunda de processos de sinterizagdo dos
grdos de Oxido inicialmente formados, além da liberacdo de certos componentes
existentes em sua morfologia em forma de gas durante o processo de aquecimento
térmico (HAYATI et al., 2018, 2020).

Figura 33 - Microscopia eletrdnica de varredura de estruturas alongadas de YIG depositadas em
membrana porosa de alumina apés tratamento térmico a 900 °C por 2h.
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Vale salientar que este panorama € uma amostragem do quantitativo de
nanomateriais que estdo depositados ao longo de todo o material, jA que existem
estruturas menores ou até um pouco maiores depositadas nas membranas que nédo
puderam ser avaliados por estarem no interior de poros ndo observaveis.

O diametro dos poros observados condiz com a média obtida anteriormente
para o diametro dos poros da membrana comercial, de aproximadamente 200 nm,
indicativo de que a estrutura da membrana se manteve integra em suas dimensdes
durante o periodo de aguecimento, mesmo contendo material depositado de diferente
composicao em seu interior.

Ademais, a presenca de nanoestruturas alongadas nas microscopias indica boa
permeabilidade da solu¢cdo no molde, mostrando, assim, que o sistema de deposi¢cao
desenvolvido foi eficiente. Tais resultados se mostram promissores ndo sO para
estudos futuros envolvendo a sintese de nanofios de YIG de maior comprimento e
uniformidade, assim como para formacdo de nanofios de outros oOxidos de
estequiometria mista que n&o podem ser produzidos por meio de processos

eletroquimicos convencionais.

5.5 ESPECTROSCOPIA POR ENERGIA DISPERSIVA (EDS)

De modo a se auxiliar as informacdes obtidas através do uso de difracao de
raios X e de espectroscopia Raman, a espectroscopia por energia dispersiva foi
utilizada para confirmar as distribuicbes estequiométricas existentes na solugéo
precursora durante a sintese das nanoestruturas alongadas.

Um escaneamento elemental foi realizado em uma amostra de nanoparticulas
de YIG, em uma amostra da membrana porosa sem deposi¢cdo e em uma amostra
onde as nanoestruturas alongadas foram depositadas. Os resultados podem ser vistos

nas figuras 34, 35 e 36, respectivamente.



Figura 34 - Imagens de espectroscopia por energia dispersiva para o oxigénio, itrio e ferro em
amostra de nanopatrticulas de YIG.
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Figura 35 - Imagens de espectroscopia por energia dispersiva para o oxigénio e aluminio em amostra
de membrana de alumina sem deposic¢ao.
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Figura 36 - Imagens de espectroscopia por energia dispersiva para o oxigénio, aluminio, ferro, e itrio
de amostra de nanoestruturas alongadas depositadas em membrana porosa de aluminio.
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Segundo os resultados obtidos para as nanoparticulas de YIG, foi possivel
observar apenas a presenca dos elementos constituinte do 6xido ceramico em
proporcdes de 36,5% de itrio, 32,9% de oxigénio e 30,6% de ferro, em massa. Para
os dados obtidos para a membrana porosa sem deposicao, foram obtidas propor¢cées
em massa de 52,6% para o aluminio e 40,4% para o oxigénio. Ja em relacdo as
estruturas alongadas depositadas em membrana porosa, as porcentagens obtidas
foram de 45,4% de aluminio, 41,3% de oxigénio, 3,5% de ferro e 3,1% de itrio, em

massa.

De modo geral, mesmo se levando em consideracao que a técnica de EDS é
uma técnica semi quantitativa, as porcentagens apresentadas mostram que a
estequiometria de itrio (88,906 g/mol) e ferro (55,845 g/mol) estdo consistentes com
0os dados obtidos, confirmando assim suas corretas propor¢bes na solugao
precursora. Tais resultados estequiométricos mostraram similaridade em estudos
envolvendo arranjos de nanodots de YIG em templates porosos de alumina
suportados em silicio (ZHENG et al., 2015).

Leves alteragcbes nas razdes estequiométricas podem ser atribuidas a

formacdo de uma fase secundéria de 6xido de itrio e ferro (YFeOs), que esteve
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presente nos difratogramas de raios-x previamente realizados assim como em
estudos prévios na literatura (ALI et al., 2013; ALI et al., 2016). As porcentagens de
aluminio e oxigénio estdo de acordo com o esperado, j& que o aluminio faz parte do
suporte poroso enquanto que o0 oxigénio esta presente tanto no suporte quanto no
YIG. O percentual observado para o carbono em algumas imagens € relativo a

presenca da fita de carbono que fixa a amostra no suporte para analise.

5.6 MAGNETOMETRO DE AMOSTRA VIBRANTE (VSM)

As propriedades magnéticas de nanoparticulas em pé de YIG produzidas sem
suporte de membrana porosa foram analisadas através de VSM e sua curva de
histerese caracteristica pode ser observada na figura 37. Um comportamento
caracteristico de material magnético macio foi observado, com uma curva de histerese

estreita atribuida ao 6xido ceramico formado.

As nanoparticulas apresentaram magnetizacdo de saturacdo de
aproximadamente 30,63 emu/g, magnetizacdo remanente de 0,725 emu/g e
coercividade de 9,26 Oe, indicando que o material formado € policristalino,
apresentando propriedades magnéticas similares a granadas produzidas por métodos
de tratamento em elevadas temperaturas (LEAL et al., 2019; Li; GUO, 2018; NGUYET
et al., 2012).

Figura 37 - Curva de histerese de nanoparticulas de YIG obtidas através de VSM.
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A curva de histerese obtida para as nanoestruturas alongadas depositadas em
membrana pode ser vista através da figura 38. A curva sigmoide em formado de
degrau, proximo da origem, mostra comportamento ferromagnético associado a
granada (CAPKU; YILDIZ, 2021; MUSA et al., 2017). As bordas mostram pontos
espalhados caracteristicos de material paramagnético de podem ser atribuidas ao

material constituinte da membrana porosa, o 6xido de aluminio.

Figura 38 - Curva de histerese de nanoestruturas alongadas de YIG depositadas em membrana
porosa de alumina obtidas através de VSM.
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Os valores obtidos para os campos coercitivos e de remanéncia foram de 21
Oe e 0,03 emu/g, respectivamente. Esses valores sao consistentes pois a técnica de
VSM depende do peso das amostras analisadas, logo € correto assumir que 0s
principais disturbios vistos na curva de histerese obtida estdo relacionados a uma
maior quantidade de 6xido de aluminio na amostra, quando comparados com a massa
de nanoestruturas alongadas formadas em seu interior.

Além de um menor quantitativo de material ferrimagnético presente na amostra
medida quando comparado ao YIG nano particulado, a baixa magnetizagdo de
saturacao obtida também pode ser atribuida aos parametros térmicos utilizados na
sintese, indicando um certo grau de desordem em seus momentos magnéticos, ou
seja, que as nanoestruturas produzidas ainda ndo possuem um percentual elevado

de organizacéo cristalina (ABBAS et al., 2022).
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Estudos mostram que nanoferritas de YIG produzidas a maiores temperaturas
de formacdo de fase, proximas a 1000 °C, originam materiais com melhores
parametros de coercividade e saturacdo de magnetizacdo, sendo assim uma
perspectiva de interesse para futuros trabalhos envolvendo sinteses de

nanoestruturas alongadas por métodos quimicos (AKHTAR et al., 2016).

5.7 RESSONANCIA FERROMAGNETICA (FMR)

A figura 39 mostra informagBes relacionadas as medidas de ressonancia
ferromagnéticas de uma amostra de nanoestruturas alongadas em campo paralelo e
perpendicular a dire¢cdo do campo aplicado.

Quase nenhuma mudanca foi vista no campo de ressonancia com a variacao
do angulo, indicando uma baixa anisotropia de forma devido as estruturas serem
formadas por aglomerados de particulas elipticas sinterizadas, como pode ser visto
na figura de campo de ressonancia versus variacdao de angulo na figura 40 (a) com

seu menor valor observado com variacdo de angulo de 20 graus.

Figura 39 - Ressonéancia ferromagnética de estruturas alongadas de YIG depositadas em membrana
de alumina na direcdo paralela e perpendicular ao campo aplicado.
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A dependéncia da largura de linha ferromagnética com os angulos medidos
pode ser observada na figura 40 (b) e indica que a estrutura policristalina do YIG é

responsavel pelos baixos valores obtidos para este parametro, com seu menor valor
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de largura de linha de 0,19 Oe com aplicacao de angulo de 40 graus. Comportamento
isotrépico e organizagcao policristalina nas células unitarias da ceramica ja foram
relatadas em estudos anteriores (ZHANG et al., 2019). Maiores campos de
ressonancia perpendiculares também estdo presentes em nanofios que foram

depositados com membranas de silica (HAYATI et al., 2018).

Figura 40 - Campo de ressonéancia (a) e largura de linha (b) de nanoestruturas alongadas
depositadas em membrana porosa de alumina de acordo com a variacdo de angulo.
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Estudos de simulacédo concernentes ao comportamento magnético de oxidos
depositados no interior de micro e nanotubos indicam uma forte dependéncia entre 0s
campos de ressonancia ferromagnéticos e o didmetro da nanoestrutura produzida
assim como seu diametro externo, no caso de nanotubos. Logo, é de fundamental
interesse a otimizacao do processo de deposicdo em estudos futuros para obtencéo
de nanofios de diametros e comprimentos uniformes, para minimizar os efeitos de
variacdo do campo de ressonancia e largura de linha obtidos através de medidas com
variacdo de angulo (PUSIOL et al., 2023).
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5.8 BLINDAGEM MAGNETICA

Para avaliar o efeito de absorcéo e reflexdo dos nanomateriais magnéticos
produzidos frente a ondas eletromagnéticas externas, um estudo de blindagem foi
realizado. A figura 41 mostra curvas de blindagem efetiva para uma membrana sem

deposicao e duas amostras distintas de nanoestruturas alongadas produzidas.

Figura 41 - Curva de blindagem efetiva para membrana de alumina ndo depositada (controle), e duas
amostras distintas de alumina depositadas com nanoestruturas alongadas de YIG.
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Figura 42 - Grafico de colunas das medidas de blindagem efetiva média para membrana de alumina
nado depositada (controle), e duas amostras distintas de alumina depositadas com nanoestruturas
alongadas de YIG.
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De modo geral, os maiores valores de blindagem para as amostras analisadas
préximas das radiacdes de microondas de 8,5 GHz e 11 GHz. As alternancias
observadas nas curvas da figura 41 estéo relacionadas ao comportamento de corrente
alternada das ondas eletromagnéticas utilizadas nas medicdes (ZAINI et al., 2022).
Os valores negativos obtidos para blindagem efetiva, de -0,3 e -0,8 dB, vistos na figura
42, em ambas as amostras utilizadas, indicam uma leve diminui¢ao no sinal registrado
no detector devido as amostras absorverem as radiofrequéncias incidentes.

E interessante reiterar que como o YIG é um material com potencial aplicacio
para formulacdo de dispositivos que atuem na regido do micro-ondas, ele pode agir
como um absorvedor dessa radiacéo, impedindo que interferéncias eletromagnéticas
indesejadas afetem partes sensiveis do equipamento, evitando danos. Estudos vém
sendo realizados com a granada tanto em forma de filme como sendo parte de um
compoésito, como o0 epodxi, apresentando resultados promissores de blindagem,
indicando efeito positivo para uso comercial a partir de -10 dB (SHARMA et al., 2017b;
ZAINI et al., 2022).

Acredita-se que uma das possibilidades para um valor abaixo do esperado seja
gue o compaosito formado pelas nanoestruturas alongadas de YIG e a membrana de
alumina ndo tenham um efeito sinérgico na absorcdo da radiacdo eletromagnética
incidente. Outra hipotese seria de que as medicdes foram realizadas na banda X
(entre 8 - 12 GHz), enquanto que a granada pode apresentar efeitos mais intensos de
absorcdo em bandas mais baixas do espectro eletromagnético, como a banda S (entre
2 — 4 GHz) ou a banda C (entre 4 — 8 GHz).
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6 CONCLUSOES

Dentro dos desafios enfrentados, foi possivel criar com eficiéncia e praticidade
um aparato de baixo custo assistido de vacuo para obtencdo de nanoestruturas
alongadas com até 5 um de comprimento, depositadas no interior de membranas
porosas de 6xido de aluminio com poros de 200 nm de diametro, obtendo como
principal fase o YIG de estrutura cubica.

A medida de &ngulo de contato permitiu observar compatibilidade quimica entre
as interfaces da solucéo precursora produzida e da membrana porosa utilizada como
molde, sendo um parametro fundamental para a criacdo do novo procedimento de
deposicéo desenvolvido neste estudo.

A partir da técnica de difracdo de raios X, espectroscopia Raman e
espectroscopia por energia dispersiva foi possivel qualificar quimicamente as
nanoestruturas depositadas, exibindo ficha cristalografica e modos vibracionais
Raman caracteristicos do YIG. Uma fase secundaria relativa a um éxido intermediério
do processo de sintese também foi identificada, indicando a necessidade de
otimizacdo do processo de sintese da solucdo precursora e posterior tratamento
térmico do material depositado dentro dos poros do molde.

Através da magnetometria de amostra vibrante foi possivel observar um
comportamento predominantemente ferromagnético das nanoestruturas alongadas
formadas, apresentando campos coercitivo e remanentes, respectivamente, de 21 Oe
e 0,03 emu/g. Medidas de ressonancia ferromagnética com variacdo de angulo de
campo incidente permitiram concluir que as nanoestruturas possuem baixa anisotropia
associada ao formato elipsoidal de suas particulas constituintes durante o processo
de sinterizacao.

Medidas de blindagem magnética na banda X geraram valores baixos de
blindagem efetiva média para o YIG depositado em membrana porosa, indicando que
uma menor banda de radiacéo incidente, indicativo de que o material possua melhor
efeito de absorcdo de radiacdo eletromagnética em bandas de micro-ondas mais
baixas, como a banda S ou a banda C.

A metodologia de deposicdo das nanoestruturas alongadas aqui aplicada as
tornam promissoras para estudos envolvendo a fabricacdo de nanofios de YIG que
possam ser aplicados em dispositivos envolvendo a utilizagdo de um ou mais fios,

como, por exemplo, na fabricacdo de sensores e capacitores de nanocircuitos. No que



87

tange a ciéncia de materiais, tal processo abre portas para o desenvolvimento de
estudos envolvendo a fabricacdo de diferentes nanofios de oOxidos metalicos de
estequiometria mista que ndo podem ser fabricados por meios eletroquimicos devido

a sua complexidade estrutural.

6.1 PERSPECTIVAS

e A partir dos resultados obtidos neste estudo, busca-se alavancar melhorias no
processo de deposi¢cdo de modo a se obter um gel consistente para sintetizar
nanofios com maior uniformidade de tamanhos e maior densidade em sua
composi¢éo, impactando positivamente nas propriedades magnéticas observadas
em futuras medicgoes;

e Otimizar a concentracdo molar da solugao precursora para formacéo de um gel
sem a presenca do acido citrico, priorizando assim o preenchimento dos poros da
membrana apenas com 0s ions de interesse para formacéao do YIG;

e Obter uma unica fase de YIG de estrutura cubica, evitando assim efeitos
sinérgicos negativos oriundos de fases secundarias existentes no produto final;

e A utilizacdo de guias de onda maiores nos ensaios de blindagem magnética,
possibilitando assim o estudo do comportamento protetivo das amostras de
composito de fios de YIG em alumina em frequéncias mais baixas;

e Para o estudo do comportamento magnético de um unico fio produzido, assim
como melhores microscopias das nanoestruturas produzidas, proceder a
separacdo dos fios da membrana através da dissolucdo da mesma utilizando

solucéo de hidroxido de sodio.
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