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Introducgao

Nanoparticulas magnéticas dispersas em matrizes nao
magnéticas sao sistemas interessantes para aplicagdes
em dispositivos Opticos, desde que apresentem
prioritariamente boa transparéncia e grande variagao
da magneto-transmissividade.' Recentemente,
relatamos uma metodologia baseada no método sol-gel
para preparacdo de nanocompésitos de maghemita-
silica na forma de monolitos integros livres de trincas
e Neste trabalho, a metodologia anteriormente
desenvolvida foi empregada para a preparagao de
compésitos de maghemita em matriz de silica hibrida
orgénica-inorganica, visando a obteng¢éo de compdsitos
mais facilmente processaveis na forma de monolitos ou
filmes. Os precursores 7-glicidoxipropiltrimetoxissilano
(GPTS) e tetraetoxissilano (TEOS) foram utilizados na
obtencao dos compdsitos.

Resultados e Discussao

Nanoparticulas de magnetita foram obtidas pelo
método da co-precipitagdo de ions Fe(ll) e Fe(lll) em
meio alcalino e, posteriormente, oxidadas a maghemita.
As nanoparticulas de maghemita (7 nm) foram
dispersas em &gua resultando em uma dispersao
coloidal estavel (~9x10'® particulas/mL). As seguintes
etapas foram realizadas na preparagdo dos
compositos: (i) hidrélise dos alcoxidos na proporgao
molar de 1(GPTS+TEOS):12H20:0,12HCI a 70°C por 30
minutos, (i) resfriamento e adicdo de solugao de aménia até
pH=4, (iii) adicdo da dispersao coloidal de maghemita (500
uL) na mistura sol-gel pré-hidrolisada, (iv) colocagéo do sol
de silica (3 mL) em frascos cilindricos de teflon para
formagao do gel e posterior secagem/envelhecimento do gel
a temperatura ambiente por 15 dias, (v) tratamento térmico
por 1 hora nas temperaturas de 50, 70 e 100°C,
utilizando-se taxa de aquecimento de 1°C/min. Foram
preparados compdésitos  utilizando-se  diferentes
propor¢des molares de TEOS e GPTS: 100%TEQOS,
100% GPTS, 25% GPTS, 50% GPTS e 75% GPTS.

Dois conjuntos de experimentos foram realizados, os
quais diferiram entre si em relagao a etapa de hidrélise
dos alcoxidos de silicio. No procedimento (1) o GPTS
foi pré-hidrolisado por 30 minutos e depois o TEOS foi
adicionado a mistura; no procedimento (2), GPTS e
TEOS foram hidrolisados simultaneamente.

Na figura 1, nota-se que a medida que a quantidade
de GPTS foi aumentada no material, o monolito
diminuiu menos de diametro durante as etapas de
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envelhecimento e secagem do gel. A presenca da
cadeia organica do GPTS promove menor
conectividade a rede de silica e maior volume livre.
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Figura 1. Fotografia dos compésitos (duplicatas) obtidos pelo
procedimento (1): a) antes e b) apds o tratamento a 100 °C.
Apéds o tratamento térmico apenas os compdsitos
TEOS 100% e GPTS 100% se apresentaram como
monolitos integros. Nos compésitos obtidos utilizando-
se misturas de TEOS e GPTS, pode ter ocorrido
formacdo de dominios ricos em unidades [SiO4] ou
[RSiOz]. Os materiais obtidos foram também
caracterizados por difragao de raios X, espectroscopia
de infravermelho e ressonancia magnética eletronica.

Conclusoes

Compésitos de maghemita em matriz de silica hibrida

orgénica-inorganica foram obtidos por metodologia sol-
gel empregando-se GPTS e TEOS. Apenas os
compositos TEOS100% e GPTS100% resultaram em
monolitos integros adequados para caracterizagao
Optica. Esses compésitos apresentaram fragdes
volumétricas de maghemita diferentes devido a
diferenga no percentual de encolhimento dos géis. O
estudo dos compoésitos por ressonancia magnética
eletrbnica fornece informagbes importantes para
caracterizagdo das interagbes magnéticas particula-
particula’.
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