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Introducéao

Materiais constituidos de nanoparticulas
magnéticas dispersas em uma matriz ndo magnética
sdo interessantes para aplicagbes em dispositivos
optoeletrdnicos, onde seu sucesso depende,
efetivamente, de wuma boa transparéncia, alta
birrefringéncia ou grande variagdo da magneto-
transmissividade®.  Nanocompositos de  silica-
maguemita (gFe,0s;)° sdo possiveis sistemas para
tais aplicagbes, sendo necesséria, porém, a
obtencéo desses na forma de monolitos.

Este trabalho teve com objetivo a preparacdo de
monolitos de silica-maguemita pelo método sol-gel. O
principal desafio foi o de suprimir a ocorréncia de
trincas e rachaduras durante o periodo de secagem.
Nesse sentido, trés metodologias de preparacao
foram avaliadas em relacdo a sua eficiéncia em gerar
monolitos integros e transparentes, bem como néo
provocar a dissolu¢do das nanoparticulas.

Resultados e Discussao

A obtencdo dos compdsitos de silica-maguemita
consistiu, inicialmente, na preparacdo de uma
suspensado coloidal aquosa de nanoparticulas de
maguemita (7 nm)?, cujo teor de ferro foi de 1,6 x 10°°
molL™. Uma mistura sol-gel (20 mL) com proporcées
molares 1TEOS:12H,0:0,026HNO; foi hidrolisada a
80°C ° e, em seguida, adicionou-se 200 ni da
suspensao coloidal de maguemita (SCM). Trés
metodologias distintas foram avaliadas:

Metodologia 1: a adicdo da SCM foi efetuada sem
ajuste  pH (2-3) da mistura sol-gel pré-hidrolisada,
a qual foi continuamente aquecida.

Metodologia 2: resfriou-se a mistura sol-gel pré-
hidrolisada até 5°C, elevou-se o pH até 6-7 com
NH,OH 0,35 molL™ e adicionou-se a SCM.
Metodologia 3: adicionou-se 0,75 mL de N,N-
dimetilformamida (DMF) a mistura sol-gel pré-
hidrolisada e procedeu-se como descrito na
metodologia 2.

Proximo ao ponto de gelificacdo, 15 mL de cada
mistura foram vertidos em recipientes cilindricos de
1 cm de didmetro. Apés 15 dias de envelhecimento a
temperatura ambiente, seguido de tratamento térmico
a 120°C, os compédsitos  apresentaram-se
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transparentes e de cor e integridade dependente da
metodologia empregada.

A metodologia 1 resultou na dissolugdo das
particulas na etapa de envelhecimento do gel como
conseqiiéncia da elevada acidez, sendo que 60% das
amostras apresentaram-se com trincas e rachaduras.
Na metodologia 2 ndo houve dissolugdo das
particulas devido ao ajuste da acidez do meio, mas
somente 10% das amostras apresentaram-se como
monolitos integros. A metodologia 3 mostrou-se a
mais eficiente, resultando em 80% de monolitos
integros devido a utilizagdo de DMF como agente
quimico de controle de secagem, que combinada ao
controle do pH meio evitou a dissolucdo da
maguemita. A figura 1 mostra os espectros de
transmissdo na regido do visivel da suspensao
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coloidal de gFe,0O; e do compdsito obtido pela
metodologia 3.
Figura 1 - Espectros de transmissao

Conclusdes

Monolitos do compésito silica-maguemita, livre de
trincas e rachaduras e medindo 1 cm de diametro e 2
mm de espessura foram obtidos pela adaptacdo do
método sol-gel descrito por Mohamad et al ®. A
elevacdo do pH do meio reacional e a adicdo de DMF
como agente de secagem possibilitaram a obtencéo
de monolitos de silica-maguemita com
transmissividade relativamente alta na regido de 600 a
800 nm.
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