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AVALIACAO DE REAGENTES PRECURSORES DE FERRO NA
SINTESE SOLVOTERMAL DE NANOPARTICULAS
MAGNETICAS DE OXIDO DE FERRO.

Fernando Barbosa de Freitas Silva; Elaine Cristina Paris; Caue Ribeiro Oliveira.

Embrapa Instrumentacio — fernandofreitas2 @gmail .com

Projeto Componente: PC5

Plano de Acao: PA4

Resumo
Diferentes precursores de ferro e condi¢des de sintese foram avaliadas na producio de
nanoparticulas de 6xido de ferro por meio do método solvotérmico utilizando-se o
dlcool benzilico como solvente e agente de controle no crescimento das particulas. Os
procedimentos renderam particulas de 6xidos de ferro em escala nanométrica que foram
caracterizados por difragdo de raios X (DRX) e microscopia eletronica de varredura
(MEV-FEG). As analises evidenciaram a produgdo de fase(s) magnética(s), magnetita
e/ou maghemita, e hematita.

Palavras-chave: Oxido de ferro; nanoparticulas, método solvotérmico, sintese ndo-aquosa.

Publicacdes relacionadas

Silva, F. B. F,; Paris, E. C.; Ribeiro, C.; Avaliacdo de reagentes precursores de ferro na sintese solvotermal
de nanoparticulas magnéticas de 6xido de ferro. Il Jornada Cientifica Embrapa Sao Carlos.

Introducao

Nanoparticulas  magnéticas  estdveis, em
especial as de oxido de ferro (magnetita e
maghemita) despertam grande interesse em
pesquisadores de vdrios campos do conhecimento.
Sdo consideradas materiais superparamagnéticos
biocompativeis, que apresentam fortes propriedades
magnéticas e baixa toxicidade. Tais propriedades
possibilitam sua utilizacdo na producdo de fluidos
magnéticos, em dispositivos de armazenamento de
dados e em processos biomédicos como a separagao
celular, carregamento de farmacos, tratamentos de
hipertermia, contrastes para a obtencido de imagens
por ressonancia magnética nuclear e imobiliza¢do
de enzimas e proteinas [1]. Tais nanoparticulas
recobertas com catalisadores promovem a fécil
recuperacdo destes em reacdes em estado liquido

sem que estes percam facilmente a sua atividade e
enantioseletividade. Catalisadores tdo pequenos e
magneticamente separdveis podem combinar as
vantagens de alta dispersdo e reatividade com fécil
separacdo, € a reducdo de custos pela reciclagem
desses catalisadores [2].

O método solvotérmico € um dos que mais se
destaca na obtencdo de magnetita e/ou maghemita
pela sua capacidade de produgdo em larga escala®,
modifica¢do da superficie com moléculas organicas
e consequente dispersdo das particulas em solventes
orgdnicos, tais como dlcoois e dleos. Na sintese
solvotermal, o solvente organico atua ndo somente
como o solvente da solugdo, pode atuar também
como ligante orgédnico e surfactante, e pode ser fonte
de oxigénio para a formacdo de 6xidos [3;4].

Pinna et al [5] obtiveram nanoparticulas de
magnetita a partir da dissolu¢do de acetilacetonato
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de ferro (III) em dlcool benzilico, seguida de Tabela 1. Precursores, condigdes de sintese e produtos

solvotermaliza¢do em temperaturas que variaram de obtidos

175 a 200°C, sem a adicdo de surfactantes. Estes

autores obtiveram nanoparticulas de Fe;O4 Precursor(es) ~ RazAo  Temp.  Tempo

monofdsicas e com tamanho médio na ordem de 12 o er,m ) ) L

a 25 nm, as quais apresentaram dispersdo eficiente,

tanto em solventes polares como apolares, apds o

recobrimento da superficie com dcido undecandico

ou dopamina. FeCly/ a-Fe,05+
Este trabalho teve por objetivo a obtengdo de FeCl, 4H,0 ggg'g 200 2 B-FeOOH

nanoparticulas magnéticas de oxido de ferro por

meio do método solvotérmico com dlcool benzilico

segundo o método descrito por Pinna e

Produtos(s)

— a-Fe,0s + fase ndo
FeCl, 100 200 2 identificada

a- FezO\z

Niederberber [5] utilizando-se como precursores FFeeCC'i"Z’:{% 70/30 200 252 o-Fe,Os+ (Fe;0./
2 2

metadlicos os cloretos de ferro (II) e (III) e ferro
metdlico com o intuito de viabilizar a produgdo
desses materiais em larga escala, o que possibilitaria
a aplicacdo desses materiais em processos
industriais como a recuperagdo de enzimas celulases
na producao de etanol celuldsico [6]. Os resultados
obtidos indicam que o método proposto possibilitou
a formacdo de Oxidos de ferro em escala

~ v-Fe:03)

FeC136HzO
FeCl, 4H,0/Fe"

nanométrica com alto rendimento de fases P
£t ( J “Valvula
magnéticas. N1 74
——=Termopar

Materiais e métodos

—=— Capsula de teflon

Todos os procedimentos de sintese foram -
realizados em atmosfera inerte de N, em glovebox
(|HO] < O0,lppm). Os precursores de ferro,

Barra magnética

totalizando sempre 4,5 mmol de Fe, foram Figura 1. Cela de Solvotermalizagdo: Representagdo
adicionados a 30mL de dcool benzilico contido em esquemdtica

uma cédpsula de Teflon de 50mL em agitacdo

magnética. Apos a homogeneizagdo da suspensdo, a Os produtos obtidos foram identificados por

capsula foi colocada um reator do tipo autoclave  meio de difracdo de raios X em um difratémetro
que foi cuidadosamente vedado. O reator foi  Shimadzu, modelo XRD 6100, com radiacio Cu
retirado da glovebox e aquecido a 200 ou 250°C por K¢, e foram observados por microscopia eletrénica
diferentes tempos utilizando-se um controlador de  {e varredura com o em um microscépio utilizado foi

temperatura. As suspensOes resultantes foram  § Zeiss VP Supra 35 contendo um canhdo de
centrifugadas a 10000 rpm, os precipitados lavados

com acetona e tetrahidrofurano e secados em estufa
a70°C.

Os precursores de ferro, as propor¢des entre  Resultados e discussao
eles e a temperatura final de cada sintese e os
produtos obtidos estdo descritos na Tabela 1. Os produtos obtidos em cada sintese, os

A cela de solvatermalizacdo utilizada consiste precursores e as condi¢cdes aplicadas podem ser
em um reator do tipo autoclave em ago inox com  observados na Tabela 1. Foi possivel observar que a
uma cdpsula interna de politetrafluoretileno (PTFE).  hematita ¢ facilmente obtida nas condigdes
A cela de solvotermalizacdo utilizada pode ser  aplicadas e esteve presente no produto de todas as
visualizada na Fig. 1. sinteses. A fase magnética formada, magnetita e/ou

maghemita, foi obtida, preferencialmente, a
temperaturas mais altas, com maiores tempos de
reacio e na presenca de ferro metdlico. Os

emissio de elétrons.
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difratogramas (Fig. 2) mostram que tais condigdes
levam a obten¢do de magnetita e/ou maghemita
como produto majoritdrio.

FeCl,6H,0 and FeCl,4H,0 (70/30)%
-
- ® a-Fey04
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Figura 2. Difratogramas das sinteses com maior rendimento
de fase magnética.

As imagens de microscopia eletrénica de
varredura evidenciaram a polimerizagdo [7] do
alcool benzilico, observada anteriormente devido ao
aumento da viscosidade do solvente apds o processo
de solvotermalizagdo. As particulas, com tamanho
entre 30 e 50 nm, permaneceram aglomeradas no
polimero formado como pode ser observado na
figura a seguir (Fig. 3).

£ ey
Figura 3. MEV da amostra sintetizada a partir de Cloreto de
Ferro (III) hexahidratado e Ferro Metélico (70/30)% em 24
horas a 250°C.

Conclusoes

Foi possivel concluir que a sintese solvotermal
com dlcool benzilico € um método promissor para a
obtenc¢do de nanoparticulas magnéticas de 6xido de
ferro a partir de sais inorgénicos de ferro. A
evolucdo dos resultados indica que os parametros de
sintese podem ser ajustados para a obteng¢do da fase
magnética com alto rendimento.
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