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RESUMO

Este trabalho aborda a influéncia do processo de secagem na aglomeragdo de particulas nanométricas magnéticas
de oxido de ferro preparadas pelo método de co-precipatacdo. Assim produzidas, as nanoparticulas foram
caracterizadas por microorcopia eletronica de varredura e observou-se uma tendéncia & aglomeracdo das
particulas quando as mesmas foram secas termicamente. O efeito de aglomeracdo foi evidenciado quando a
temperatura de secagem foi de 100°C. Contudo, as nanoparticulas apresentaram menores diametros quando
submetidas ao método de secagem por liofilizacdo. Assim, sugere-se a aplicacdo de liofilizacdo a fim de
preservar as caracteristicas nanométricas das particulas produzidas.

Palavras-chave:Nanotecnologia;Co-precipitacao; Microscopia Eletronica de Varredura.

INTRODUCAO

As nanoparticulas magnéticas (NPMs) sdo sistemas formados por elementos na ordem
de nandmetros[10~°m] e, devido ao seu estado molecular e atdmico, possuem propriedades
fisicas e quimicas diferentes das observadas em materiais macroscopicos, Moradi (2015). Os
nanomateriais apresentam caracteristicas adequadas para uma infinidade de aplicacdes. No
que diz respeito as aplicagdes tecnoldgicas, as NPMs podem ser utilizadas nas industrias
automobilistica, aerondutica, na eletronica e agricultura, no encapsulamento de materiais
pesticidas ou fertilizantes.

As nanopaticulas magnéticas de magnetita destacam-se por facilitar o processo de

recuperacdo do meio reacional através da aplicacdo de um campo magnético, o que
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podeminimizar o custo operacional do processo e também aumentar a pureza do produto, Liu
et al. (2011). As NPMs associadas aos efeitos de tamanho finito e de superficie comportam-se
como um monodominio magnético. Neste tamanho critico, 0 campo coercivo tende a zero
diminuindo o tempo de resposta da particula a um campo externo aplicado. Esse fendmeno €
conhecido como superparamagnetismo . Contudo, devido a atragdo dipolar anisotrépica, as
NPMs se aglomeraram rapidamente, prejudicando a aplicagdo do nanomaterial. Por isso, é
necessario conservar as particulas de modo que facilite a repulsdo suficiente entre as
particulas, prevenindo, assim, uma agregacdo. Neste trabalho avaliou-se a influéncia de
diferentes processos de secagem (sob temperatura e liofilizagdo) na morfologia de

nanoparticulas magnéticas sintetizadas pelo método coprecipitacdo dos fons de Fe?* e Fe3*

METODOLOGIA

Para a sintese das nanoparticulas de magnetita foram utilizados oxalato de amodnio
monoidratado (REAGEN), sulfato de ferro (III) monoidratado (DINAMICA), sulfato de ferro
(IT) heptaidratado (DINAMICA), hidréxido de aménio 32 % (v/v)(Freechem).

As NPM de magnetita foram sintetizadas a partir da metodologia descrita por Lee et
al. (2009), através da coprecipitacio dos fons de Fe?* e Fe3*. Brevemente, 11 g de sulfato de
ferro II e 5,65 g de oxalato de amonio foram adicionados em 100 mL de dgua destilada sob
agitacdo até a total dissolucao dos sais, formando o complexo FeC,Os. Posteriormente, 16 g
de sulfato de ferro III foram adicionados a esta suspensdo e a mistura foi final aquecida até
75°C, realizando a desoxigenacdo do meio reacional com N,. Com a temperatura estabilizada,
o pH foi ajustado com hidréxido de amonio 32% (v/v) até atingir um pH 9,0, necessario para
a total precipitacdo das particulas de magnetita. A suspensdo final foi agitada durante 1 h a
1200 rpm e ao término deste tempo as nanoparticulas foram separadas do meio reacional com
o auxilio de uma barra magnética e lavadas abundantemente com dgua destilada.

Apo6s a sintese, as NPM de magnetita foram submetidas a diferentes métodos de
secagem: a temperatura ambiente (aproximadamente 25°C) durante 24 h, em estufa na
temperatura de 100°C durante 3 h e por liofilizacdo ou secagem a frio, esta técnica de
secagem constitui na remog¢do da dgua através da sublimacdo. Estas amostras foram entao
analisadas em um microscopio eletronico de varredura (Carl Zeiss Modelo EVO MA 10),
sendo que as amostras foram previamente recobertas com ouro utilizando o equipamento de
pulverizagdo catédica (Metalizador LEICA modelo EM SCDO050) em vacuo durante 120
segundos a 50 mA.
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 apresenta a morfologia das nanoparticulas produzidas apds secagem a

temperatura ambiente (aproximadamente 25°C) durante 24 h.

2 um EHT = 25.00 KV Signal A = SE1 Date 15 Feb 2018 W

WD =13.5mm Mag= 500KX Time :14:30:49

Figura 1 —Nanoparticulas magnéticas de 6xido de secas a temperatura ambiente (aproximadamente 25°C).

Sabe-se que as nanoparticulas produzidas sofreram oxida¢do no meio aquoso, visto
que houve uma modificacdo de coloragdo de castanho escuro para castanho avermelhado apos
contato das nanoparticulas com o meio aquoso durante aproximadamente 60 dias. Assim,
apos o processo de oxidac¢ao ocorreu a formacgdo de cristais de maguemita, conforme também
relatado por Lee et al. (2009) . Na Figura 1 observa-se que em uma escala microscopica hd a
formacdo de cristais alongados e laminados.

A Figura 2(a) apresenta um aumento da imagem apresentada na Figura 1, bem como
as morfologias das nanoparticulas submetidas a secagem a 100°C (Figura 2(b)) e por

liofilizacao (Figura 2(c)).
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Figura 2 —Nanoparticulas magnéticas de ferro submetidas a diferentes métodos de secagem: (a) & temperatura

ambiente, (b) a temperatura de 100°C e (c) e por liofilizacao

A Figura 2(a) mostra que as esferas de nanoparticulas formaram aglomerados, mesmo
quando as nanoparticulas foram secas a temperatura ambiente. Na Figura 2(b) observa-se que
esta aglomeragdo foi mais evidente devido ao tratamento térmico a 100°C. A NPM possuem
uma grande drea superficial em relacdo ao seu volume e os efeitos de superficie nessas
particulas afetam a estrutura e simetria do cristal. Ao serem submetidas a eventos térmicos
com temperatura superior a 100°C as nanoparticulas tiveram uma tendéncia a aglomeracao
(Figura 2(b)), uma vez que a temperatura gera instabilidades no monodominio magnético
provocando uma atrac¢ao entre as particulas acelerando o processo de aglomeracao .

Ja na Figura 2(c) tem-se uma dispersdo homogénea de particulas esféricas. Assim, a
secagem por liofilizacdo foi mais eficiente para manter a propriedades nanométricas das
particuilas. O processo de aglomeracdo pode ser também verificado e comprovado pelas
medidas de diametro das esferas nanométricas identificadas. As nanoparticulas secas a
temperatura ambiente, a 100°C e por liofilizagdo apresentaram didmetros de 35,16+CC nm,
41,02+CC nm e 13,67+CC nm, respectivamente.

A aglomerac¢do natural das particulas formando grandes blocos laminados também ¢é
um fator que dificulta suas aplicacdes, Lu et al. (2007). Sendo necessdrio estabilizar as
suspensoes coloidais magnéticas, as quais vao depender do equilibrio entre as forcas de

repulsdo e atragcdo, sendo possivel impedir a aglomeracao e estabilizar sua superficie.

CONCLUSOES

A superficie das NPM de magnetita possui sensibilidade tanto a oxidacdo quanto as

variacoes de temperatura, limitando-se nas op¢des de metodologias de secagem. Notou-se que
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o processo de liofilizacdo pode preservar as propriedades estruturais das nanoparticulas, ao

passo que tratamentos térmicos provocam aglomeracao do material.
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