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Introducéao

Nanoparticulas (NP) magnéticas vem sendo foco de
intensa investigagdo devido a potenciais aplicagdes
em biomedicina e em dispositivos. Nesses sistemas,
propriedades estruturais, eletrbnicas e magnéticas
dependem do volume dessas nanoestruturas. Deste
modo, metodologias de sintese de NP com real
controle sobre o tamanho médio, dispersdo de
tamanhos, estrutura interna e composi¢cdo quimica
tornam-se bastante interessantes. No presente
trabalho s&o descritas sinteses de NP de magnetita e
MFe, O, (M = Co e Ni) em meio organico e a
caracterizagdo por microscopia de transmissdo de
elétrons (TEM), difracdo de raio-X, espectroscopia
Raman e espalhamento dindmico de luz (DLS).

Resultados e Discussao

Nesse estudo foram utilizados como precursores de
NP sais de acetato de metais de transi¢cao. O acetato
de ferro (lll) possui estrutura trinuclear oxocentrada de
formula [FesO(ac)(H,0)s]" (ac = acetato). Para se
obter nanoparticulas de MFe,O, (M = Co e Ni) foram
preparados precursores analogos contendo estrutura
central Fe,NiO® e Fe,CoO%, seguindo procedimentos
descritos na literatura. NP de Fe;O, (I) foram
sintetizadas a partir de 1,44 g de acetato de ferro (lll),
1,19 mL de &cido oléico, 1,93 mL de oleilamina e 30
mL de benziléter. Sob atmosfera de nitrogénio, o
sistema foi entdo aquecido até 200 °C. Foram
adicionados 2,1 g de 1,2-dodecanodiol e deixado
nessa temperatura por 30 min. Em seguida, o
sistema foi aquecido até refluxo por mais 30 min.
Apé6s resfriamento, as NP foram precipitadas com
etanol e separadas por centrifugacdo. Para se obter
NP de CoFe,0, (Il) e NiFe,O, (Ill) foram utilizados 1,33
g de [Fe,CoO(ac)(H0)] e [FeNiO(ac)(H;0)i,
respectivamente. Paralelamente, NP de CoFe,O, (IV)
e NiFe,O, (V) foram obtidas utilizando misturas de
sais de Co(ac), e Fe(acac); (acac = acetilacetonato),
e Ni(ac), e Fe(acac)s, em proporcées
estequiométricas (2:1). As NP resultantes séao
soliveis em solventes apolares e exibem
comportamento superparamagnético. Os resultados
de TEM e DLS indicaram que as amostras possuem
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diametros médios
entre 15 a 20 nm
(s ~ 15 - 20 %),
com excegdo da
amostra V que
exibiu um diametro
médio de 23 nm.
As curvas de
difracdo de raio—X
exibem picos
caracteristicos de
ferritas, com

100 nm

Fig. 1. Imagem obtida por TEM de NP
de Fe;O, sintetizadas a partir de
precursor de acetato de Fe(lll.

projecao 311 em
2q( =177 A) =
41°,

Os espectros Raman exibem perfis caracteristicos
de ferritas. A NP de Fe;0, exibiu banda mais intensa
A, em 667 cm™ e bandas T,, e E; em 540 e 314 cm™
respectivamente. Com a substituicdo do fon Fe* por
Ni* ou Co™, a banda A,, aparece deslocada 16 cm™
em regido de maior energia e outra banda T,y em 465
cm™ é intensificada®.

Conclusdes

NP de Fe;0, e ferritas de Ni e Co na faixa de 15 a 20
nm foram obtidas pela reducédo em meio organico. Os
resultados obtidos foram coerentes com o0s
esperados esugerem que a redugcdo de complexos
heterotrinucleares e mistura de sais precursores
levam amostras de composi¢cdo e estrutura interna
muito similar, porém as misturas levam a NP de
didmetros maiores e uma maior dispersdo de
tamanhos.
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