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RESUMO

Atualmente a Nanociéncia e a Nanotecnologia sdo consideradas uma das mais promissoras e
fascinantes area do conhecimento cientifico e da tecnologia. No que tange a pesquisa da ciéncia basica
como alicerce para aplicacfes tecnologica, uma das classes de materiais que apresentam potencial
para inimeras aplicacOes, sdo as nanoparticulas magnéticas. E, dentre elas, as nanoparticulas de
ferritas de cobalto apresentam certas propriedades particulares que despertam o interesse em estuda-
las. Porém, a descricdo das propriedades dessas particulas, em escala manométrica, ainda ndo possui
uma teoria completa que descreva de forma precisa as influéncias dos pardmetros de sinteses nas
propriedades, morfoldgicas, estruturais e magnéticas das nanoparticulas. Neste contexto,
apresentamos no presente artigo a sintese e a caracterizagdo morfologica e estrutural de
nanoparticulas magnéeticas de ferrita de cobalto. O método de sintese utilizado foi o de co-precipitacdo
quimica, foram sintetizadas duas amostras, uma com temperatura de reagdo a 40 °C e a outra a 80 °C.
A caracterizacao foi realizada através das técnicas de Microscopia Eletronica de Transmisséo e
Difracdo de Raios X e, por meio da analise dos dados experimentais foi observado um aumento no
didmetro médio das particulas em decorréncia da elevacdo da temperatura de sintese. O resultado
deste estudo serve como fundamento para pesquisas utilizando outras técnicas experimentais.

Palavras Chaves: Nanoparticula magnéticas, Ferrita de Cobalto, Sintese, Caracterizacao.

ABSTRACT

Currently Nanoscience and Nanotechnology are considered one of the most promising and
fascinating areas of scientific knowledge and technology. With regard to basic science research as a
basis for technological applications, one of the classes of materials that have the potential for
numerous applications, are magnetic nanoparticles. And among them, cobalt ferrite nanoparticles
have certain particular properties that arouse interest in the study of their properties. However, the
description of the properties of these particles on a nanometric scale, have not yet a complete theory
that describes accurately the influences of synthesis parameters on morphological, structural and
magnetic properties. In this context, we present in this article the synthesis and morphological and
structural characterization of cobalt ferrite magnetic nanoparticle. The synthesis method used was
chemical coprecipitation, two samples were synthesized, one with reaction temperature at 40 °C and
other at 80 °C. The characterization was carried out through the techniques of Transmission Electron
Microscopy and X-ray diffraction, and through the analysis of the experimental data, an increase in
the average diameter of the particles was observed due to the increase in the synthesis temperature.

Keywords: Magnetic Nanoparticle, Cobalt ferrite. Synthesis, Characterization.

1 INTRODUCAO

Nos ultimos anos a pesquisa cientifica de sistemas nano-estruturados constituidos por
nanoparticulas magnéticas tem despertado o interesse de pesquisadores de diversas areas do
conhecimento, este fendmeno advém da versatilidade, da complexidade e das possibilidades de
aplicacOes desses materiais. Dentro da classe de nanoparticulas magnéticas, a ferrita de cobalto
CoFe204, exibe determinadas propriedades que proporciona uma gama de aplicagdes tecnoldgica em
multiplos segmentos, tais como: fluidos magnéticos, entrega controlada de drogas [1], carregador de
farmacos [2], hipertermia magnética [3], dispositivo de estocagem, spintronica [4,5], dispositivos
magneto-opticos [6,7,8], contraste de imagem por ressonancia magnetica [9].
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As ferritas de cobalto sdo substancias ferrimagnéticas, apresentam magnetizacao espontanea
significativa em temperatura ambiente e, acima da temperatura de Curie Tc passa a exibir
comportamento paramagnético [10]. A estrutura cristalina da CoFe204 é um spinel cubico, com
ordenamento ferrimagnético, sendo magneticamente dura [11,12], com alta coercividade em torno de
5400 Oe, magnetizacdo de saturagdo normalmente da ordem de 80 emu/g, a temperatura ambiente
[13], apresenta uma dureza mecénica e notavel estabilidade quimica [12]. As ferritas de cobalto sdo
compostos ibnicos caracterizado por ser o Unico tipo de ferrita espinel simples com constante de
anisotropia positiva [10].

Mediante variagdo dos parametros de sinteses é possivel controlar tamanho médio,
cristalinidade, morfologia e uniformidade granulométrica e estruturais das amostras produzidas.
Apesar do desenvolvimento de maultiplas rotas de sinteses, a producdo de ferritas de cobalto com
tamanho e propriedades magnéticas desejaveis ainda se apresenta como um desafio cientifico
[14,15,16]. Com base neste panorama, 0 presente artigo tem como escopo principal a descricdo da
rota de sintese de amostras de nanoparticulas magnéticas de ferrita de cobalto, produzidas em
diferentes temperaturas, apresentar a caracterizacao estrutural e morfologica e, mensurar a influencia

das diferentes energias térmicas nas propriedades fisicas das amostras sintetizadas.

2 MATERIAL E METODOS

O processo de sintese utilizado para produzir as amostras de ferrita de cobalto estudadas nesse
trabalho foi 0 método de co-precipitacdo quimica, o qual é amplamente conhecido na literatura [17].
Este método de sintese oferece inUmeras vantagens, tais como: homogeneidade quimica, particulas
com estreita distribuicdo de tamanho, temperaturas de sintetizacdo controlaveis, baixas reagdes,
valores acessiveis de reagentes e equipamento para realizar a sintese, economia de tempo e facil
producdo em larga escala [18].

As amostras de CoFe;O4 foram sintetizada com volume estequiométrico de Fe®" e Co?* de
1:2, esses ions foram diluidos em uma solucdo de HCI de concentracdo molar de 0,01 M, essa solucéo
foi deixada sob agitacdo a 300 rpm por 20 minutos, em seguida foi acrescentado uma solucdo de
NaOH de concentracdo 4,8 mol/L, permanecendo por mais 30 minutos em agitacdo. Esse
procedimento foi utilizado nas sinteses das duas amostras produzidas nessa pesquisa. O Unico
pardmetro modificado foi a temperatura na qual foi realizada a sintese, as reagdes quimicas foram
executadas nas temperaturas de 40 e 80° C, originando as amostras denominadas T40CoFe e

T80CoFe, respectivamente.
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3 RESULTADOS E DISCUSSAO

A caracterizacdo morfologica e fisica das amostras foram realizada através da técnica de
Microscopia Eletronica de Transmissdo MET. As micrografias das amostras sdo apresentadas na
figura 1. Observa-se que ambas apresentaram morfologias semelhantes, com simetrias anélogas e

bem definidas.

Figura 1 — Micrografia eletrénica das amostras T40CoFe e T80CoFe, parte a e b respectivamente. O Unico parametro de
sintese diferente nas duas amostras foi a temperatura na qual a sintese foi realizada, a primeira (T40CoFe) a40 °C e a
segunda (T80CoFe) a 80 °C.

O célculo do diametro médio das nanoparticulas magnéticas, bem como o desvio padrédo
médio em torno deste valor [18], foi utilizado pelo ajuste estatistico dos dados experimentais de MET,

aplicando a seguinte fungéo log normal [19,20,21]:

o(D) - SXP2h) "(°p, |

1
Dyow~27 204, @

Onde Dwm é o didmetro médio das particulas da amostra e om é 0 desvio médio em torno deste
valor [22]. Na figura 2, sdo apresentados 0s histogramas e 0s respectivos ajustes utilizando a equacéo

1, e na tabela 1 sdo apresentados os resultados obtidos a partir desta analise.
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Figura 2 — Histogramas da contagem do diametro médio para as amostras T40CoFe e T80CoFe, a linha s6lida representa
o melhor ajuste utilizando a equacéo 1.
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Como pode ser observado nos graficos a amostra T40CoFe apresentou um didmetro médio
menor do que a T8OCoFe, ressaltando que a Unica diferenca na rota de sintese de ambas foi a variacdo
de temperatura, este fato, justifica 0 maior diametro médio da amostra T80CoFe em detrimento da

temperatura de sinteses, 80 °C, enquanto a amostra T40CoFe foi sintetizada a 40 °C.

Tabela 1: Diametro fisico médio (Dwm) e desvio médio (om) obtidos das medidas de MET e o didmetro cristalino (Dnw)
obtido da largura a meia altura da reflex&o do pico (311) dos difratogramas de Raios X.

Amostras Dwm (nm) oM Dhii (nm)
T40CoFe 5,89 0,32 54
T80CoFe 10,37 0,27 8,1

O diametro médio cristalino e a cristalinidade das amostras foram determinados por meio da
técnica de difracdo de raios X, usando radiagio Cu Ko (A = 1.5418 A). os difratogramas foram
medidos em modo de varredura continua com uma taxa de 2 graus por minuto, o intervalo de medida
de 26 foi de 10 — 80°. O didmetro médio cristalino foi estimado utilizando a equagéo de Scherrer’s
[23,24]:

0.94

- pcosé @)

hkl

Onde A ¢ o comprimento de onda da radiag@o e B ¢ a largura a meia altura do pico (3 1 1). Os
valores obtidos destes ajustes estdo expostos na ultima coluna da tabela 1 e, na figura 3 séo

apresentados os resultados experimentais para as duas amostras.

Braz. J. of Develop., Curitiba, v. 6, n. 6, p. 39371-39378, jun. 2020. ISSN 2525-8761



JRrazilian Journal of Development

Figura 3 — Difratogramas de Raios X para as amostras T40CoFe e T80CoFe. Os principais picos sdo assinalados com os
respectivos valores dos indices (h k 1) de reflexao.
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Uma andlise comparativa entre os valores tedricos da fica catalografica padrao (JCPDS card
No. 22-1086) com os resultados experimentais obtidos, aferisse que ambas sdo bem indexadas a ficha
catalogréfica padrdo, apresentam estruturas spinel cubico (Fd-3m (227)). Este resultado comparativo
esta apresentado na tabela 2, onde foi mensurado os principais picos de reflexdo e comparado com a

ficha padréo de referéncia.

Tabela 2: posicdo de reflexdo (26) e a respectiva intensidade relativa (In) para as amostras T40CoFe e T80CoFe. Os
valores indexados a ficha catalografica padrdo para ferrita de cobalto (JCPDS card No. 22-1086), sdo apresentados na
Gltima linha.

hkl — 220 311 400 511 440

Amostras ¥ 20 | lha | 260l | 20 |l 20 |l 20 lha
T40CoFe 30,2 | 388 355 | 100 431 292| 571 36,1 62,7 401
T80CoFe 30,2 | 40,2 354 | 100 431 37,8 57 | 428 625 509

JCPDS card 30,08 30 3543 100  43,05| 20 56,97 30 62,58 40

A andlise dos dados de MET e Raios X, evidenciou que o aumento da temperatura de sintese
de 40 °C para 80 °C proporcionou um crescimento no didmetro médio fisico e cristalino das
nanoparticulas magnéticas que compdem a amostra T80CoFe, este fendmeno esta relacionado ao
acréscimo da energia térmica que colabora no processo de nucleacdo dos carogos magnético e

favorece ao crescimento médio das nanoparticulas magnéticas.
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4 CONCLUSAO

Neste estudo foi apresentado as sinteses de nanoparticulas magnéticas de ferrita de cobalto
pelo método de co-precipitagdo quimica em meio aquoso. Foram sintetizadas duas amostras com a
mesma estequiometria quimica, o Unico parametro que foi alterado de uma amostra pra outra foi a
temperatura na qual a sintese foi realizada, a primeira, todo o procedimento foi executado a 40 °C
(amostra T40CoFe), enquanto a segunda a 80 °C (amostra T80CoFe). O estudo da influéncia da
variacdo da temperatura na rota de sinteses, foi analisado através das técnicas de Microscopia
Eletronica de Transmissdo e de Difracdo de Raios X. As andlises dos resultados experimentais
mostraram que a elevacao da temperatura de sintese proporcionou um aumento no didmetro médio
das nanoparticulas da amostra, resultado evidenciado pelas duas técnicas utilizadas. Apesar da
variacdo do diametro de uma amostra pra outra, a analise dos difratograma mostrou que ambas
apresentaram espectros de difracdo de Raios X com os principais picos de reflexdo semelhantes aos
da ficha cristalografica padrdo. Por fim, esta caracterizacdo cristalografica e morfoldgica apresentada
pode servir de base para uma pesquisa mais ampla, utilizando outras técnicas experimentais, das
quais, os resultados podem assessorar em uma possivel aplicacdo tecnoldgica de amostras desta

natureza.
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