Desenvolvimento de nano materiais ferromagnéticos como magnetita e
ferrita de calcio pelo método solvo termal assistido por micro-ondas
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1. INTRODUCAO

Atualmente a nanotecnologia € uma ciéncia que vem sendo deslumbrada
como uma ferramenta para diversos horizontes de aplicacbes. Em funcdo das
propriedades tipicas que um nano material pode apresentar térmicas, oOpticas,
elétricas e mecéanicas (RAUCH, 2013). Contudo, a capacidade ferromagnética de
um metal paramagnético ou algum compdsito contendo algum destes, associado
com o carater nano métrico, capacita aplicacfes distintas, tais como: catalise,
biomarcac&o, tratamento hipertérmico (LU, SALABAS e SCHUTH, 2007), entrega
de farmaco (WU, HE e JIANG, 2008) e biosseparacdo (CHEN et al, 2010) pelo
alinhamento do momento magnético que o metais como o Fe, Ni, Co e Mn tem e
a area superficial ampla que nano materiais possuem (HUGO, 2012).

Neste contexto, metodologias tem sido descritas na literatura para o
desenvolvimento de materiais ferromagnéticos nano meétricos, tais como: co-
precipitacédo (LU, SALABAS e SCHUTH, 2007), decomposicdo termal (SUN et al,
2004), microemulsdo (CARPENTER, SEIP e O’CONNOR, 1999) e sintese
hidrotermal (LI et al, 2005). Descrita na tabela 1 a eficiéncia e limitacdo de cada
método.

TABELA 1. Comparac¢éo resumida dos métodos.

Método de sintese Sintese Temperatura Tempo Solvente  Distribuicdo Controle rendime
reacional reacional de tamanho  de forma nto
€9)

Co-precipitacao Muito 20-90 Minutos H.O Relativamen N&o téo Alto
simples,co te estreito bom
ndicdo
ambiental
Decomposigao Dificil, 100-320 Horas Comp. Muito Muito bom  Alto
Termal atmosfera ou dias Orgéanicos estreito
inerte
Microemulséo Dificil, 20-50 Horas Comp. Relativamen Bom Baixo
condigéo Organicos te estreito
ambiental

Sintese Hidrotermal Simples, 220 Horas H.O Muito Muito bom  Médio

presséo ou dias estreito

alta

No intuito de se obter metodologias mais voltadas a quimica verde e
complementar estas técnicas convencionais descritas para elaboracdo de nano
materiais ou mais especificamente nano particulas surge a tecnologia da fonte de
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energia do micro-ondas. Essa ferramenta associada com a metodologia solvo ou
hidrotermal promove uma energia segura e amigavel em termos ambientais, pois
as reacdes quimicas sdo desenvolvidas em um sistema fechado e isolado
(KHARISOV et al.2012). Além disso, h4 um acréscimo benéfico como a
diminuicdo do tempo reacional, uniformidade de aquecimento e produtos de
carater com mais estabilidade termodinamica (DEMAZEAU, 2008).

Por outro lado, existem limitacdes citotdxicas ocasionadas pela alta presenca
de ions magnéticos como descrito por JASSO-TERAN et al. (2014), segundo a
reportagem fornecida pelo mesmo nano ferritas com estrutura cristalina cubica
com spin inverso que apresentam mais sitios octaédricos do que tetraédricos
aumentam o seu momento magnético pelo alinhamento oposto formado. Em
adicdo, a inclusdo do metal alcalino de transicdo, como o calcio, evita essa
saturacao excessiva de ions magnéticos (ZAKI e AL-HENITE, 2012) e diminui a
toxicidade do material (KHANNA e VHERMA, 2013). Assim o objetivo deste
trabalho trata-se de desenvolver um o6xido férrico com maior empregabilidade
para aplicacdes na area de biomedicina pelo método solvo termal assistido por
micro-ondas.

2. METODOLOGIA

Preparacéo das nano particulas de Fe3;0,4 e de CaFe,0q: As esferas de magnetita
e ferrita de célcio foram preparadas pelo método solvo termal assistido por micro-
ondas. Para obtencdo de magnetita foram utilizadas 1,08 g de FeCl3.6H,0 e 1,64
g de NaOAc foram dissolvidos em 40 mL de etileno glicol, seguido pela adicéo de
40 mL de poli etileno glicol (400) sob agitacdo. Todavia, para obtencédo de ferrita
de célcio foram utilizadas 1,0765 g de FeCl3.6H,0, 1,3078 g de NaOAc e 0,5902 g
de Ca(OH), foram dissolvidos em 40 mL de etileno glicol, seguido pela adicdo de
40 mL de poli etileno glicol (400) sob agitacdo. As solucbes homogéneas
vermelha e laranja escuras, respectivamente, para Fe30, e de CaFe,O,4 foram
inclusas cada uma numa célula reacional de Teflon, aquecida de 22 °C a 180 °C
por 10 minutos e mantida a 180 °C por 40 minutos. As esferas obtidas em cada
preparacao foram lavadas 5 vezes com etanol 70% pela agdo antimicrobiana do
mesmo, e logo mantida em suspensao em etanol anidro.

Caracterizacdo das nano particulas de Fe;O4 e de CaFe,O,: O tamanho e a
morfologia foram caracterizados por microscopia eletrbnica de varredura -
MEV(Microscopio Eletrdnico de Varredura, em modo alto e baixo vacuo, Jeol,
JSM - 6610LV). A distribuicdo do tamanho da particula foi medida por Size Meter.
As fases dos produtos estdo sendo analizadas por difracdo de raio- X- DRX
(Difratbmetro de Raios X com camara para temperaturas criogénicas, Bruker, D8
Advance).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A sintese das nano particulas dos derivados de ferro XFe,O,4 (X=Fe ou Ca)
foram otimizadas pela metodologia solvo térmica com auxilio da fonte de micro-
ondas com ambito de reduzir o caminho convencional, descrito pelo esquema 1,
de obtencdo conhecida que materiais ferromagnéticos possuem (ZHAO et
al.,2005). Desta forma, a reducédo de etapas bem como otimizacdo das mesmas
tratam-se de ambicdes persistentes neste trabalho.



ESQUEMA 1. llustracdo do sistema inspirador. (ZHAO et al.,2005)

HEMATITA REDUZIDO -
NUCLEO ATM. 4N CAMADA
MAGNETICO INERTA MESOPOROSA

As particulas iniciais que dispdem de carater super paramagnético em
exposicao a um campo externo e provavelmente tratam-se de magnetita e ferrita
de célcio apresentam um raio médio de 153,6 nm e 95,9 nm, respectivamente
dispostos pelas imagens de MEV. Nas figuras compreendidas entre 1.a)-d) é

possivel aferir que a morfologia e o tamanho do material sintetizado possui
caracteristicas tipicas de nano ceramicos.

] [ imagem da amostra Fe,0, de MEV |

Imédia: 153,6 nm C
DP: 29,5 nm
{RSD: 0,2

Frequéncia relativa (%)

Raio(nm)

[l imagens da amostra CaFe,0, de MEV ‘
Média: 95,9 nm

Frequéncia relativa (%)
o
._-
L

5060 60-70 70-80 80-90 90-100 100-110110-120120-130130-140 140-150 150-160 160-170

Raio (nm)

Figura 1. Imagens de MEV (a) nano particulas de Fe;O, (b) nano particulas de CaFe,Oy;
Distribuicdo de tamanhos (c) nano particulas de Fe;O, (d) nano particulas de CaFe,O,,
Por outro lado, a classificagcdo da fase dos materiais obtidos ndo podem ser
estipulados de forma precisa pela falta dos difrato gramas de raio-X e pela
auséncia de técnicas complementares. Entretanto, devido a resposta
experimental a um campo magnético externo que ambos, Fe30, e CaFe;0q,
possuem juntamente com descri¢cbes literdrias apontadas por KHANNA e

VHERMA (2013) e KIM et al. (2009) os materiais tendem a ter difrato gramas
descritos pela figura 2. a) e b).
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Figura 2. Difrato gramas de DRX (a) de nano particulas de Fe;0,. (b) de nano particulas
de CaFe,0,. (JASSO-TERAN et al.2014).

Por fim, ambas as nano particulas de Fe;O4 e CaFe,0,4 atuardo como nucleo
magnético de um sistema para uma finalidade de biosseparacdo de proteina
serdo recobertas com tetraetoxisilano (TEOS) de func¢é&o clara de recobrir o nlcleo
e promover impregnacao de metais ligantes a proteina desejada.

4. CONCLUSOES

Os resultados mostram que efetivamente ferritas de calcio dispdem de
particulas menores do que magnetitas e de picos caracteristicos nas regides entre
30-40 e 60-70 do eixo das abscissas 2 teta. Em virtude destas mensuracoes,
oxidos férricos modificados exp6em um novo horizonte promissor para aplicacdes
biomedicinais e biotecnoldgicas.

Nas conclusdes o autor deve apresentar objetivamente qual a inovacéo
obtida com o trabalho, evitando apresentar resultados neste espaco.
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