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Introducéo

Nanoparticulas (NP) magnéticas tém atraido muita
atencdo devido ao seu potencial de aplicagdo em
gravacdo magnética e diagndstico/terapia em
biomedicina'®. Embora resultados expressivos na
preparacdo de NP venham sendo obtidos com o

processo poliol*, poucos trabalhos tratam da
formacdo das NP. Controvérsias surgem na
identificacdo de  mecanismos  envohMdos na

nucleagéo, crescimento e estabilizacdo de fases®.
Neste trabalho, NP monodispersas de FePt foram
obtidas via modificacdo do processo poliol e a
formacdo das NP foi estudada avaliando-se a
presenca de intermediarios aliada as propriedades
estruturais e magnéticas.

Resultados e Discussao

Foram obtidas amostras de FePt em diferentes
temperaturas finais de sintese (140, 170, 190, 230 e
297°C) a partir do processo poliol descrito
anteriormente’. Cada amostra foi mantida na
temperatura final por 15 min e duas amostras
contendo somente Pt ou Fe foram sintetizadas a
297°C. Néo foi observada mudanca visual no sistema
antes de ~180°C (temperatura de decomposicdo do
Fe(acac);). No entanto, para a amostra preparada a
140°C, dados de difratometria de raios X (DRX) e
microscopia eletrbnica de transmissao (MET)
indicaram a formacao de nucleos de Pt metélica com
d=15 nm devido a decomposicdo de Pt(acac),
seguida de reducdo pelo poliol. A formacdo de
nucleos de Fe metalico ndo foi observada mesmo
para amostra contendo apenas Fe(acac), na qual a
formacédo de NP inicia-se a ~180°C e resulta na
obtengdo de Oxido de ferro como produto final. Na
amostra a 170°C, observa-se nacleos de Pt e uma
pequena quantidade de clusters com tamanhos
distintos e atribuidos as espécies oxidadas de ferro.
Anédlise por MET na amostra a 190°C (Fig. 1) mostrou
a presenca dos nlcleos de Pt e clusters e, ainda, de
NP de FePt@Fe;0O, numa estrutura do tipo core/shell,
identificados pela microandalise por EDX realizada nos
diferentes conjuntos de NP. Oxido de ferro e FePt
foram identificados por DRX. NP do tipo core/shell
desaparecem a 230°C e apenas NP de FePt foram
identificadas por MET e DRX. A existéncia de NP de
FePt@Fe;0, e de clusters de espécies oxidadas de
ferro indica que apés a nucleacdo de Pt o sistema,
por si sO, ndo possui forca redutora capaz de
promover a completa reducdo de Fe concordando
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com a fase de 6xido de ferro obtida na auséncia de
Pt(acac),, Como a decomposicdo do Fe(acac)s
(182°C) em atmosfera inerte ndo é completa, atribui-
se a formacdo de CO durante a decomposi¢cdo. Como
a reducdo somente ocorre na presen¢a dos nicleos
de Pt, propde-se 0 mecanismo baseado no processo
de spillover de CO para a formacao das NP de FePt.
Os clusters de ferro e as moléculas de CO percolam
pela camada dos grupos organicos (ac. oléico e
oleilamina) até a superficie dos nucleos de Pt, que
atuam como catalisadores heterogéneos levando a
oxidagdo de CO e a reducéo de ferro. A difuséo na
estrutura cristalina, como mostrado pela DRX ocorre
com o0 aumento da temperatura da reacdo mudando o
parametro de rede da fase fcc da platina pura.

Figura 1. (a) MET da amostra de FePt coletada durante a
sintese a 190 °C. Em destaque: (b) FePt@Fe;0, em
estrutura tipo core/shell, (c) nacleos de Pt metdlica e (d)
clusters contendo espécies oxidadas de Fe. As barras
de escala nas ampliacdes correspondem a 4 nm.

Conclusodes |

Os resultados obtidos permitiram propor um
mecanismo de formacdo de NP de FePt metalica
sintetizadas pelo método poliol baseado em processo
de spillover de CO e nucleos de Pt atuando como
catalisadores heterogéneos promovendo a completa
reducdo do Fe e a estabilizacdo da fase na liga
metélica.
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