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INTRODUCAO

As nanoparticulas possuem aplicacdes
biomédicas, tais como, a hipertermia, “drug-
delivery” e bio-sensores, e tecnoldgicas, tal
como, o0 armazenamento de dados em
dispositivos  magnéticos de  memoria.
Dentre todas essas propriedades a que
desperta grande interesse no setor
biomédico e tecnolégico €é o seu
comportamento magnético [1].

Dentre as nanoparticulas magnéticas,
aguelas de magnetita (Fe3O4) tem sido
extensivamente estudadas devido a sua
caracteristica de biocompatibilidade e
propriedades magnéticas. Fe3;O4 € um Oxido
de ferro, pelo qual € composto 31% de FeO
e 69% de Fe,O3, e apresenta trés ions de
ferro e quatro ions de oxigénio [2].

OBJETIVO

Sintetizar amostras de nanoparticulas de
FesO, por meio dos métodos de
decomposicdo térmica e co-precipitacdo
para analise pelos métodos de Difracdo de
Raios-X (DRX) e Microscopia Eletronica de
Transmissao (MET).

METODOLOGIA

Sintese por Co-precipitagdo € considerado
como um método classico e simples, no
qual é feito o crescimento do nucleo das
particulas por reacdes homogéneas de
precipitacdo. Para a sintese sdo utilizados
200 ml de &gua deionizada e desaerada
com gas de nitrogénio por 10 min, a essa
solucéo adiciona-se, na proporcédo de 1:2,
FeS0,4.7H,0 e FeCls.6H,0 (pureza de 99%)
e uma solugdo de 10% de hidroxido de
amonio [3]. Toda essa mistura fica sob
atmosfera de nitrogénio dentro de um baldo

volumétrico em aquecimento e agitacdo
mecanica por 30 minutos. Apos esse tempo
a amostra se torna preta e € separada com
0 auxilio de um ima. Em seguida € lavada 4
vezes com 4gua deionizada.

A sintese por decomposicao térmica se
baseia na reducdo de sais metalicos ou em
sua decomposi¢cao com o uso de um solvente
com alto ponto de ebulicdo na presenca de
aditivos. Para essa sintese utiliza-se um
condensador resfriado com agua a 18°C e
um baldo volumétrico sob aguecimento. No
baldo é adicionado 2 mmol de
acetilacetonato de ferro (Ill), 20 ml de éter
difenilico, 6 mmol de &cido oleico, 4 mmol de
oleilamina e 10 mmol de 1,2 octanodiol [4].
Ao inicio da fervura, a

solugao fica por 2 horas em temperatura
constante. ApOs seu resfriamento as
particulas devem ser precipitadas por
centrifugacao e lavadas com etanol.

Para a realizacgdgo do DRX e MET, as
amostras sao secadas por 24 horas em baixa
pressdo. Para o DRX uma parte da amostra
€ mascerada e 0 p0 é colocado em um
substrato de silicio. Ja para o MET as
amostras sao dispersas em tolueno e é feita
a deposicao em uma grade de cobre.

RESULTADOS

A Figura 1 mostra o difratograma de raios
X das amostras de Fe3z04 produzidas pelas
duas sinteses. Pelo resultado pode-se dizer
que as amostras estdo na estrutura
cristalina cubica de corpo centrado
correspondente ao grupo espacial Fd-3m
gue pertence ao Fe30,4. A largura dos picos
evidencia que as particulas possuem
tamanhos nanométricos, pois o fato dos
picos possuirem a base larga ou estreita
estd relacionado com os tamanhos das
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particulas.
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Figura 1: DRX de Fe3O, Sintetizadas pelos
Dois Métodos. As linhas em verde sdo os
picos tedricos referente a estrutura cubica
de corpo centrado.

A MET das nanoparticulas de FezO4
(Figura 2) mostra grande diferenca ao se
comparar os métodos de co-precipitagdo e
decomposicdo térmica. Pode-se perceber
na Figura 2-A um comportamento n&o
monodisperso que é uma caracteristica do
método de co-precipitacdo. Enquanto que a
Figura 2-B mostra um comportamento
monodisperso obtido atraves da
decomposicédo térmica.

Figura 2:

Imagens da
Eletronica de
Nanoparticulas de Fez04. (A) Sintese por

Microscopia
Transmissao das

co-precipitacao (B) Sintese por

sintese
decomposi¢cdo térmica produziu particulas

decomposicdo composicdo térmica. Escala
de 50 nm.

Observa-se que na Figura 2-A as particulas
estdo aglomeradas impedindo que seja
definido o seu tamanho, ao contrério do que

se observa na Figura 2-B, a qual apresenta

particulas uniformes e dispersas e com isso
pode-se medir com exatiddo o tamanho das
particulas, que nesse caso possuem de 3 —

5 nm.

CONCLUSOES

Ambos o0s métodos de sintese testados
nesse trabalho, pode-se observar pelo

difratogramas de raio X que se obteve uma

Gnica fase cristalina correspondente ao

composto FezO4. Pode-se observar também
gue os picos de DRX sao largos indicando

particulas de tamanho pequeno. J& pelos
resultados de MET observa-se que a
realizada pelo método de

uniformes em tamanho e forma, e a sintese
realizada pelo método de co-precipitacédo
produziu particulas de tamanho variavel e

forma nao uniforme. Assim pode-se concluir
gue o método de decomposicdo térmica é

melhor para obter particulas uniformes e de

alto grau de cristalinidade.
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