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Introducao

A formacdo de nanoparticulas de magnetita
(FesO4) a partir de ions ferro em meio aquoso
alcalino segue um modelo para o qual € necessario
gue uma concentracdo de supersaturacdo critica
seja atingida de forma que se inicie a formacao dos
nicleos que posteriormente crescerdo  por
fendbmenos secundarios. A nucleacdo acontece
guando a supersaturacdo alcanca certo valor de
solubilidade que corresponde a barreira de energia
para a formacdo dos nucleos'. Esta barreira de
energia pode diminuir significativamente com a
reducdo da tensdo interfacial, resultando na
formacdo de particulas de menor tamanho®. Tal
reducao da tensao interfacial pode ser conseguida
adicionando-se um eletrdlito ao meio reacional.
Neste trabalho, seis amostras de magnetita foram
preparadas utilizando-se meios reacionais com
diferentes forcas idnicas. O didmetro e os defeitos
dos nanocristalitos foram avaliados pela analise dos
seus difratogramas de raios X (DRX), utilizando-se o
método de Williamson-Hall®.

Resultados e Discussao

As nanoparticulas foram sintetizadas pela
coprecipitacdo dos cloretos de Fe** e Fe** em meio
aquoso de NaOH (pH14) numa propor¢cao molar
Fe®*/Fe®*" de 0,5. A forca idnica do meio reacional foi
ajustada com NaNOsentre 1 e 12 molL™. Todos os
outros parametros de sintese foram mantidos
constantes. Os difratogramas de raios X pelo
método do po foram obtidos no modo “step scan”
com velocidade de varredura de 0,004°s. Todos 0s
sélidos obtidos apresentaram o padrdo da estrutura
cubica do tipo espinélio inverso e parametros de
rede entre 8,336 A e 8,389 A. Entretanto, observou-
se um alargamento dos picos de DRX para 0s
sélidos sintetizados em meios de maior forga ibnica
(figura 1), podendo indicar uma reducao tanto do
tamanho como da cristalinidade dos cristalitos. Para
o célculo dos defeitos (strain), mediu-se a largura a
meia altura (B) dos picos (311), (400), (511) e (440)
e fez-se um grafico de Bcosb/A vs. senb/A. Pelo
ajuste linear dos dados, obteve-se uma reta cuja
inclinacdo corresponde aos defeitos (strain)®.
Observou-se que quanto maior foi a forca iGnica do
meio reacional (reducdo da tensdo interfacial),
32% Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

menor foi o tamanho dos cristalitos (Tabela 1), o
gue esta de acordo com a teoria de minimizagéo da
barreira energética para nucleacdo. Porém, a
reducdo do tamanho foi acompanhada pelo
aumento de defeitos.
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Figura 1.Difratogramas de raios X das magnetitas
obtidas utilizando-se meios reacionais de forca
ibnica igual a 1,5(a), 3,5(b), 5,5(c), 7,5(d), 9,5(¢e) e
11,5 mol.L™*(f).

Tabela 1. Diametro e defeito dos cristalitos de
magnetita sintetizada em meios de diferentes forcas
idnicas.

Forca l6nica (mol.L™) | Defeitos (strain) | Diametro (nm)
115 7,4x107 3,1
9,5 6,7 x 107 3,5
7,5 5,3x 107 4,2
5,5 5,0x 107 5,0
3,5 1,9x 107 53
15 21x10° 10,5

Conclusoes

A forga ibnica do meio reacional € um parametro
gue pode ser variado para se modular o tamanho
dos cristalitos de magnetita. Entretanto, ha um
aumento dos defeitos cristalinos a medida que a
forca idnica aumenta e cristalitos menores séo
formados.
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