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RESUMO

As propriedades magnéticas impares apresentadas por nanoparticulas de
magnetita tém sido alvo de muitos estudos académicos devido ao potencial de
aplicagao tecnolégica em varias areas da engenharia, medicina e meio ambiente.
Neste trabalho, nanoparticulas de magnetita foram obtidas a partir de ions Fe** por
precipitagdo com solugdo basica e foram submetidas a um tratamento térmico em
banho-maria e por irradiagdo de micro-ondas. Curvas de magnetizagdo foram
obtidas e comparadas em varios tempos de aquecimento e realizou-se uma analise
das curvas de histerese considerando a remanéncia, coercividade e a magnetizagdo
de saturagdo. Imagens obtidas em microscopio eletrénico de varredura confirmaram

a formacéo de nanoparticulas menores do que 100 nm.

Palavras-chave: nanoparticulas magnéticas, magnetita, superparamagnético, micro-

ondas, caracterizacio.
INTRODUCAO

Nos Uultimos anos, nanoparticulas tem atraido consideravel atencdo em
aplicagdes tecnoldgicas devido a suas propriedades quimicas e fisicas impares (12),
Os fenbmenos unicos exibidos ndo sao dependentes somente dos constituintes,

mas também de seu tamanho e formato.
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O principal desafio das metodologias desenvolvidas para a preparagao de
nanoestruturas magnéticas € a obtencédo de sistemas dispersos com controle do
tamanho, da forma e das propriedades fisico-quimicas superficiais. O dominio sobre
as variaveis durante a sintese possibilita um maior controle sobre as caracteristicas
das particulas, como cristalinidade, tamanho e distribuicdo de tamanho, formato e
estabilidade quimica, que por sua vez influenciam as propriedades magnéticas dos
materiais, determinando sua aplicac&o tecnoldgica ©.

A busca pela homogeneizagdo dos resultados esta fundamentada sobre o
principio que, uma vez alcangada a uniformidade, os processos quimicos e fisicos
decorrentes destas particulas também serdao uniforme, além de tornarem-se mais
rapidos e eficientes . Quanto mais proxima da forma esférica e maior uniformidade
entre os formatos, maior sera a eficiéncia das nanoparticulas com maior
aplicabilidade, seja como ferrofluido, como separador de células ou removedor de
poluentes ®) Sabe-se que a taxa de nucleagao na formacao de nanoparticulas € a
chave para controlar o tamanho, o formato e a homogeneidade dos nanomateriais.

Um caminho para se obter este controle € o uso de micro-ondas durante a
sintese. Além da vantagem da redugdo do tempo de reagdo, o processo de
nucleagcao € melhor controlado sob irradiacdo ja que a reagcdo € submetida a um
rapido aquecimento e pressao produzidos pelo sistema de micro-ondas.

Na literatura, sédo relatados diversos métodos para a sintese de nanomateriais
magnéticos, tanto fisicos quanto quimicos. Dos métodos fisicos, destacam-se o
método de moagem e deposicao por vapor. Dentre os procedimentos quimicos, os
mais utilizados sao os métodos de precipitagao por hidrélise alcalina, microemulsao,
micelas reversas, redugcdo e sonoquimico. Cada tipo de sintese determina o
tamanho, a forma e a uniformidade dos tamanhos, fatores que podem interferir nas
propriedades magnéticas como magnetizacao de saturagao e coercividade.

O meétodo de precipitacdo consiste de dois processos: a nucleagdo, onde
ocorre a formacao de centros de cristalizacdo, e o crescimento subseqlente das
particulas. As taxas relativas desses dois processos determinam o tamanho e a
polidispers&o das particulas ©.

No presente trabalho, propde-se um método simples e rapido para produzir
nanoparticulas de magnetita. As nanoparticulas foram obtidas a partir de ions Fe**
por precipitacdo com solucdo basica e foram submetidas a um tratamento térmico

por banho-maria e por irradiagdo de micro-ondas. Influéncia do tempo de
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aquecimento da sintese foi investigada. Obtiveram-se as imagens em microscopio
eletrbnico de varredura e as curvas de magnetizagcdo em tempos de aquecimento

diferentes.

PARTE EXPERIMENTAL

Banho-maria

As nanoparticulas de magnetita foram preparadas pelo método de precipitagao.
Amostras de 1,81 g de FeS04.7H,O foram dissolvidas em 100 mL de agua
destilada. A solucdo de ions Fe?* foi levada ao homogeneizador sob 8000 rpm, e
NaOH 2 mol.L”" foi lentamente adicionado até atingir pH 11 obtendo-se os
precipitados de oxido e oxi-hidréoxido de ferro. Apds a estabilizacao do pH, o sistema
foi colocado sob aquecimento em banho-maria a 98°C durante um intervalo de
tempo para completar a reagdo da magnetita. Variou-se o aquecimento por 10 e 30
min. Posteriormente, o sistema foi submetido a um campo magnético para separar o
sobrenadante do precipitado. O sobrenadante foi descartado e o precipitado foi
lavado com agua destilada para remover os residuos de subprodutos. A ultima
lavagem foi efetuada com acetona e o precipitado foi levado para capela para

secagem a temperatura ambiente.

Irradiacdo por Micro-ondas

O mesmo procedimento de preparagdao de nanoparticulas de magnetita
apresentado em banho-maria foi utilizado, porém a etapa de aquecimento foi
realizada em um forno de micro-ondas. As amostras foram colocadas no interior do
forno sob as condicbées 280 W e 2,45 GHz. Intervalos de aquecimento de 1 e 10 min
foram estudados. Seguiram-se as etapas finais de lavagem e secagem conforme

descritas em banho-maria.

Microscopia Eletronica de Varredura (MEV)

A morfologia e as caracteristicas estruturais foram registradas em um

microscopio eletrénico de varredura Philips modelo XL-30.
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Medidas magnéticas

As curvas de magnetizagado foram obtidas em um magnetdometro de amostra
vibrante Princeton Applied Research, modelo 530 em campo magnético de até
20 kOe, a temperatura de 300 K.

RESULTADOS E DISCUSSAO

Durante a obtengdo do precipitado, a solugdo contendo os fons de Fe*
adquiriu uma coloragao verde escura com as sucessivas adigdes de NaOH, advinda
da combinagédo de precipitados de 6xido e oxi-hidroxido de ferro (ll). Os produtos
obtidos ap6s o aquecimento em banho-maria e por micro-ondas apresentaram cor
preta com a formagdo de magnetita em ambos os casos (. Na Fig. 1, é possivel
verificar o p6 de magnetita exibindo o comportamento superparamagnético quando

colocado préximo a um gradiente de campo magnético.

Figura 1. P6 de magnetita obtido da reacéo dos ions de Fe?* com ions de OH

exposto a um ima.

Imagens de MEV foram registradas e mostradas na Fig. 2. A Vvisivel
aglomeracado € resultado da alta energia superficial das particulas devido ao
tamanho reduzido, e como ndo houve nenhum tipo de tratamento das superficies
das nanoparticulas, o efeito de atragéo foi favorecido. Observa-se que cada gréo é
formado pela aglomeragao de particulas de formato esférico de tamanho menor que
100 nm. A morfologia irregular € resultado da prépria aglomeragéo de particulas

nanomeétricas.
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Figura 2. Imagens obtidas por MEV dos p6s de magnetita. (A) Banho-maria 10 min,

(B) Banho-maria 30 min, (C) Micro-ondas 1 min, (D) Micro-ondas 10 min,

As curvas de magnetizacdo sao mostradas na Fig. 3 e a partir delas foram
obtidos os valores de coercividade, remanéncia e magnetizagdo de saturacgao,

mostrados na Tab. 1.

De acordo com a Tab. 1, o aumento do tempo de reagdo em ambos os
sistemas de aquecimento contribuiu para o aumento da magnetizagéo de saturacéo,
porém os valores encontrados sdao menores do que a da magnetita natural, 92
emu.g”’ ® A irradiacdo por micro-ondas reduziu o tempo de reagdo com formagao
de particulas homogéneas. Dez min de irradiagdo por micro-ondas formou
nanoparticulas de magnetita com valores menores de coercividade e remanéncia e
valores maiores de magnetizagdo de saturagdo do que de banho-maria de 30 min,
0s quais sao condigbes mais favoraveis para aplicagcbes tecnolégicas em que se faz

uso da propriedade superparamagnética.
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TABELA 1. Parametros obtidos das curvas de magnetizacdo das

nanoparticulas de magnetita.

Tempo Coercividade Remanéncia Magnetizacao de
Amostra . 41 o 1
(min) (kOe) (emu.g) Saturagao (emu.qg)
Banho-Maria 10 0,21 16,9 59
Banho-Maria 30 0,21 17,6 62
Micro-ondas 1 0,19 11,7 72
Micro-ondas 10 0,11 12,9 74
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Figura 3. Curvas de magnetizacdo das nanoparticulas de magnetita. (A) e (B) séo as

amostras obtidas por banho-maria durante 10 e 30 min de aquecimento,

respectivamente. (C) e (D) sdo as amostras obtidas por micro-ondas durante

1 e 10 min de aquecimento, respectivamente.

As curvas de magnetizagdo apresentaram um minimo de histerese,

caracterizada pelo atraso entre o campo magnético aplicado e a magnetizagdo da

magnetita, porém, os valores da coercividade e remanéncia sdo pouco expressivos

em relacao aos altos valores de magnetizagao de saturagao alcangados.
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CONCLUSAO

A sintese de nanoparticulas de magnetita usando irradiagdo por micro-ondas
provou ser uma alternativa ao aquecimento por banho-maria, produzindo
nanoparticulas de tamanho uniforme com maiores valores de magnetizacédo de

saturacdo e menores valores de coercividade e remanéncia em um tempo menor.
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MAGNETIC BEHAVIOR OF MAGNETITE NANOPARTICLES SYNTHETESED BY
MICROWAVE IRRADIATION

ABSTRACT

The unique magnetic properties displayed by nanoparticles of magnetite have been
the target of many academic studies due to potential technological applications in
various fields of engineering, medicine and environment. In this study, magnetite
nanoparticles were obtained from Fe?" ions by precipitation from a basic solution and
were subjected to heat treatment in a water bath and microwave irradiation.
Magnetization curves were obtained and compared for various heating times and
then performed an analysis of hysteresis curves considering the remanence,
coercivity and saturation magnetization. Scanning electron microscopy images

confirmed the formation of nanoparticles smaller than 100 nm.

Key words: magnetic nanoparticles; magnetite; microwave; superparamagnetic;

characterization.
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