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Introducéao

Nanoparticulas (NP) magnéticas apresentam, quando
expostas a um campo magnético variavel, um efeito
de aquecimento e/ou resfriamento conhecido como
efeito magnetocalérico (EMC). O efeito pode ser
compreendido como a transformagdo de energia
magnética em energia térmica.' O EMC é intrinseco a
todo material magnético, sendo intensificado em
materiais contendo terras raras, como gadolinio, por
exemplo.” Entretanto a estabilizacdo de algumas
fases metdlicas torna-se, ainda um desafio, o qual
pode ser contornado utilizando a propriedade de NP
para estabilizar fases ndo usuais. Um método muito
versatili para a sintese de NP magnéticas é o
processo poliol. Este foi descrito primeiramente por
Fievet e colaboradores® e consiste na reducdo do
metal por um diol, por exemplo, etileno glicol. Os
objetivos deste trabalho estédo centrados na sintese e
caracterizacdo de nanoparticulas magnéticas de ferro
contendo gadolinio, através de modificacdes no
método poliol.

Resultados e Discussao

A sintese das NP foi realizada sob atmosfera de
nitrogénio e consistiu em adicionar a um baldo de
trés bocas & precursores metéalicos Fe(acac); (0,5
mmol) e Gd(acac); (0,5 mmol); seguido da adicdo de
20 mL de tetraetileno glicol, acido oléico (0,5 mmol) e
oleilamina (0,5 mmol). O baldo, sob vigorosa
agitacao, foi conectado a um sistema de refluxo e a
temperatura elevada até 327°C, com uma taxa de
aquecimento de 3°C min™. Tanto agitacdo quanto
aquecimento foram mantidos por 180 minutos.
Passados esse tempo 0 aquecimento e a agitagao
foram desligados e as particulas foram lavadas
utilizando etanol, secas e analisadas. Adicionalmente
as particulas foram submetidas a um tratamento
térmico em atmosfera de hidrogénio a 400°C por 120
minutos com taxa de aquecimento de 20°C min™. Ao
término do tratamento térmico a amostra foi resfriada
sob atmosfera de nitrogénio.

Os dados de difratometria de raios X, da amostra
recém sintetizada, indicam a formacdo de uma
mistura constituida por 6xido de ferro e gadolinio. Os
picos apresentam-se alargados indicando a formacao
de particulas com tamanho reduzido. As imagens de
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microscopia confirmam a obtencéo de nanoparticulas
isoladas inferindo que o acido oléico e a oleilamina
estdo presentes na superficie da particula, dado o
carater disperso da amostra magnéticaa A
composicdo das nanoparticulas foi estimada por
espectroscopia de energia dispersiva de raios X
(EDX), através de wuma sonda acoplada ao
microscopio de transmissdo. Os resultados indicam a
composicdo de FesxGdss para as amostras como
sintetizadas e tratadas termicamente em atmosfera
de hidrogénio. Embora a composi¢do estimada por
EDX encontre-se muito préxima na composicao
nominal de 50:50, a rota de sintese deve ser
adequada para que ndo ocorra perda da incorporacéo
de ferro na liga, uma vez que a propriedade
magnetocalérica € fortemente dependente da
composi¢cdo da liga. Ainda, cabe ressaltar que a
presenca de Oxido de ferro na amostra como
sintetizada foi eliminada no processo de reducéo
resultando na formacé@o de nanoparticulas metalicas
de FeGd. Também, ndo foi verificada alteracdo no
tamanho das nanoparticulas tratadas termicamente e
ndo ha evidéncias que processos de sinterizagao
tenham ocorrido.

Conclusodes |

Nanoparticulas magnéticas contendo éxido de ferro e
gadolinio foram obtidas por modificagcdes no processo
poliol. A formac&do de nanoparticulas metalicas com
composicao Fe,sGdss foi constatada apds o processo
de recozimento em atmosfera de hidrogénio sem
prejuizo de alteracdes de tamanho da nanoparticula e
na auséncia de processos de sinterizacdo da
amostra.
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