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INTRODUCAO

O 6xido de ferro ¢ um dos 6xidos mais estudados na literatura devido a sua importancia
e aplicagdes. Foi utilizado como pigmento por muitos séculos. O 6xido de ferro de
estrutura hexagonal romboédrica, conhecido como hematita, ¢ um semicondutor do tipo
n que apresenta gap de 2,1 eV. Em condi¢des ambientes ¢ o 6xido de ferro mais estavel
quando comparado a magnetita (Fe304) e maghemita (y-Fe203). Possui aplicagdes como
componente ativo de sensores de gases (CH4, C3H8, C4HS), como fotocatalisador e

pigmentos na forma de 6xido ou hidroxido. Varios métodos tém sido empregados para a
sintese da hematita, tais como sol-gel, co- precipitacdo, redugdo solvotérmica,
decomposicdo térmica, sintese hidrotérmic. O método mais tradicional, de co-
precipitacdo utilizando sais de ferro com estados de oxidagao mistos (+2 e +3) em meio
alcalino, apresenta grande dificuldade para o controle do tamanho das particulas. Por
outro lado, a reducdo solvotérmica e a decomposi¢do térmica, sdo métodos que muitas
vezes envolvem o uso de solventes organicos ou de precursores muito toxicos.
Alternativamente, a sintese hidrotérmica, tem sido reconhecida como um processo amigo
do ambiente. Neste trabalho sera adotada a sintese hidrotérmica para a preparagdo de
oxido de ferro. O termo hidrotérmico refere-se geralmente a qualquer reag@o heterogénea
na presenca de solvente aquoso sob condi¢des de alta pressdo e temperatura para dissolver
e recristalizar materiais que sdo relativamente insoliveis sob condi¢des normais.

OBJETIVOS

Sintetizar e caracterizar nanoparticulas magnéticas de oxidos de ferro via sintese
hidrotérmica. Otimizar o processo de sintese avaliando os seguintes parametros: tempo
de reacdo, temperatura ¢ concentragdo de acido citrico no meio reacional. Avaliar a
intensidade do campo magnético das particulas.

METODOLOGIA

Inicialmente testou-se diferentes configuragdes de reatores visando um dispositivo de
baixo custo, de facil manuseio e limpeza, apropriado para resistir a pressdo interna, cerca
de 10 bar e sem vazamentos. Para sintetizar as nanoparticulas magnéticas de 6xido de
ferro, 4,040g de nitrato de ferro III nonahidratado (Sinthy/PA) foi dissolvido em 500 mL
de 4gua destilada juntamente com 2,975g de nitrato de zinco hexahidratado (Sinthy/PA)
sob agitagdo magnética durante 10 min. Apos esse tempo, uma solu¢do de NH4OH a 28%
foi adicionada lentamente em quantidade suficiente para atingir o valor de pH 9 (em



média 9,5 mL). A suspensao formada foi filtrada a vacuo e lavada com 6 porgoes de 50
mL de 4gua destilada para eliminar o excesso de ions. O material retido no papel filtro foi
transferido para o reator juntamente com 200 mL de 4gua destilada na qual ja estava
dissolvido 3,8g de acido citrico (Sinthy/PA), nos experimentos realizados com a presenga
desse acido organico. Esse reator foi acomodado em uma estufa de circulacao e renovagao
de ar (Marconi/ MA 035) variando-se temperatura e tempo de acordo com a matriz de
planejamento, Tabela 1, e também a influéncia do &cido citrico.

Tabela 1 — Matriz de planejamento fatorial 23 utilizada na otimizagao.

ACIDO TEMPO
EXPERIMENTO (o (hora) TEMPERATURA(°C)
1 AUSENTE 5 85
2 3,8¢g 5 85
3 AUSENTE 20 85
4 3,8¢g 20 85
5 AUSENTE 5 180
6 3,8¢g 5 180
7 AUSENTE 20 180
8 3,8¢g 20 180

Apos o tempo de reagdo estipulado para cada experimento (de 1 a 8 — Tabela 1), o reator
foi retirado da estufa. Ao atingir a temperatura ambiente o reator foi entdo aberto e as
particulas foram transferidas para tubos de ensaio e separadas com uso de uma barra
magnética (20G).

RESULTADOS E DISCUSSOES

Os experimentos exibidos na matriz de planejamento fatorial foram realizados. Os
experimentos 1, 2, 3, 4, 5, 6, 7 e 8, resultou em particulas magnetizadas uma vez que
foram atraidas por um ima de 20G. A quantidade de particulas obtida variou entre os
experimentos, assim como a granulometria. Para estimar o magnetismo das particulas
sintetizadas, realizou-se um experimento descrito por Toma (2000): fixou-se uma
extremidade de um bastdo de vidro sobre o prato de uma balanga analitica (GEHAKA
2000), na outra extremidade acomodou-se uma tampa de garrafa pet a qual serviu de porta
amostra. Este estava sobre um ima o qual atraiu as amostras magnéticas e o deslocamento
foi registrado pelo sensor da balanga analitica, ¢ possivel observar que a atracao
magnética foi maior no experimento com as particulas obtidas nas condi¢des do
experimento 7 mostraram-se mais magnéticas se comparadas as demais cuja massa de
atracdo foi de 5,4822¢g. Observa-se também que ao se alterar o tempo de 5Sh para 20h



provoca um aumento de 0,79g no deslocamento do sistema de amostra sobre a balanca
analitica. Ao alterar a temperatura do valor de 85°C para 180°C ha um aumento
significativo de 2,19g na resposta medida.

CONCLUSOES

Foi possivel construir um reator de baixo custo, de facil manuseio e limpeza, resistente a
pressdo em torno de 10 bar e com 6tima vedagdo. Os materiais sintetizados nas condi¢des
descritas na matriz de planejamento fatorial, apresentaram caracteristicas magnéticas. As
caracteristicas magnéticas foram analisadas através de um sistema tendo como referéncia
as analises feitas por Toma (2000). Neste experimento foi possivel observar que na
amostra 7A obteve-se particulas mais magnéticas se comparada as demais da matriz de
planejamento. Também foi possivel verificar que na amostra mais magnética (7A), a area
superficial avaliada no equipamento microscopia de for¢a atdmica, possui particulas cujo
tamanho variam entre 100 a 500 nm.
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