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Introdução
A nanotecnologia é considerada uma das tendências de pesquisa mais importantes

atualmente, sendo um ramo interdisciplinar da ciência, que lida com a preparação de
partículas de tamanho nanométrico, variando entre 1 e 100nm. Esta, emprega diversas
estratégias sintéticas, modificações estruturais e tamanhos. Os nanomateriais, incluindo as
nanopartículas, apresentam propriedades únicas, como grande área superficial, alta
reatividade, excelente mobilidade e altas características químicas, mecânicas, elétricas,
magnéticas, ópticas e térmicas. Nessa direção, as nanopartículas magnéticas (NPMs) têm sido
foco de estudos nos últimos anos, em decorrência de seus atributos estruturais,
comportamentais e de seu amplo espectro de aplicações tecnológicas e biomédicas, como
ressonância magnética, ferrofluidos, sistemas de liberação de fármacos e terapia de
hipertermia magnética. As NPMs são compostas por um material magnético e um agente
quimicamente funcional que pode ser controlado por campos magnéticos externos. Além
disso, estes materiais possuem biocompatibilidade e bioestabilidade no sistema, que são
dependentes de fatores como a natureza do magnetismo, tamanho da partícula, núcleo e
funcionalidade do revestimento (ANIK et al., 2021; IQBAL et al., 2024; HEYDARYAN et
al., 2023; JAMKHANDE et al., 2019; MONTAZERSAHEB et al., 2023).

Entre as diferentes NPMs, àquelas a base de óxido de ferro, tem sido bastante
investigadas, devido às suas notáveis propriedades magnéticas, que incluem
superparamagnetismo, facilidade de manipulação pela responsividade à campos magnéticos,
além da capacidade de serem compostas por diferentes átomos ou íons com momentos
magnéticos distintos (CHELLAPPA & VIJAYALAKSHMI, 2019; TESSAROLLI et al.,
2019). Os óxidos de ferro são compostos minerais, que possuem diferentes formas
polimórficas, incluindo hematita (α-Fe2O3), magnetita (Fe3O4) e maghemita (γ-Fe2O3)
(CAMPOS et al., 2015). Em virtude de sua estrutura consideravelmente rígida e maior
concentração de íons de ferro divalentes, o Fe3O4 possui o mais elevado nível de magnetismo,
quando comparado com outros óxidos de ferro (ARUN et al., 2019). Nessa perspectiva, Fe3O4
é o óxido de ferro mais comumente utilizado, também em decorrência de sua alta
biocompatibilidade e baixa toxicidade (ALI et al., 2021).

As aplicações das nanopartículas de Fe3O4 contemplam múltiplas áreas, a exemplo da
tecnologia de separação, imobilização proteica, catálise, ciência biomédica e meio ambiente.
No campo biomédico, elas apresentam grande destaque, sendo utilizadas especialmente na
administração controlada de fármacos/genes, biossensores, hipertermia, ressonância
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magnética, diagnóstico, radioterapia assistida por campo magnético e engenharia de tecidos
(LIU et al., 2020; WEI et al., 2024). Tendo em vista esta diversidade de aplicações, vários
métodos para sintetizar nanopartículas de Fe3O4 foram desenvolvidos, divididos entre métodos
físicos, químicos e biológicos. Dentre essas abordagens, os métodos químicos são geralmente
preferíveis devido à sua simplicidade, versatilidade e custo-benefício e incluem a
coprecipitação, solvotermal/hidrotermal, decomposição térmica, microemulsão, sol-gel e
sonoquímica (LIU et al., 2020; RASHEED et al., 2016).

A morfologia e a cristalinidade das NPMs dependem da mistura adequada do solvente,
tempo, pressão e temperatura (ZAHID et al., 2019). Nesse contexto, a síntese solvotermal se
destaca como uma das metodologias mais bem-sucedidas pelas quais NPMs podem ser
produzidas. Também conhecida por síntese hidrotermal, esta envolve a reação de precursores
metálicos com um solvente sob alta pressão e temperatura (SALMANPOUR et al., 2024).

Desse modo, este trabalho tem como objetivo descrever a síntese de nanoesferas de
Fe3O4 pelo método solvotermal e sua caracterização pelas técnicas de Difração de Raios X
(DRX) e Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV), visando a obtenção de informações a
respeito de suas características físicas e estruturais, para potenciais aplicações biomédicas.

Material e Métodos
A obtenção das nanoesferas de Fe3O4 ocorreu via síntese solvotermal assistida por

brometo de cetiltrimetilamônio (CTAB), com base no procedimento demonstrado por
CONCEIÇÃO et al., 2024. As nanopartículas foram preparadas utilizando cloreto de ferro
hexahidratado (FeCL3•6H2O), sulfato ferroso heptahidratado (FeSO4•7H2O) e CTAB,
dissolvidos em 30 mL de etilenoglicol (C2H6O2). A mistura foi agitada a 50° C até que se
tornasse uma solução homogênea. Após 30 minutos de agitação, a solução foi transferida para
um reator de aço inoxidável com revestimento de teflon, com capacidade de 50 mL. O reator
foi então aquecido em um forno de mufla e mantido a 200° C por 16h. Após o processo de
aquecimento, a solução foi resfriada naturalmente. Posteriormente, adicionou-se acetato de
sódio (CH3COONa) à solução em agitação, com o objetivo de formação de um precipitado. A
mistura contendo o precipitado foi submetida a um segundo processo de confinamento em
reator, desta vez por 12h, a uma temperatura de 200 ◦C. Em seguida, a solução foi
gradualmente resfriada até atingir a temperatura ambiente. Obteve-se um precipitado preto,
que foi separado da solução com o auxílio de um ímã e posteriormente lavado várias vezes
com etanol e água destilada. As partículas foram então levadas para estudo onde foram
expostas a uma temperatura de 80° C por 10h. Para a remoção do CTAB, estas foram
dispersas em uma solução de etanol de cloreto de amônio (NH4Cl, 60 mL, 10,0 mg/mL) e
refluxado por 6h. Por fim, o precipitado foi coletado da solução com o auxílio de um ímã e
seco novamente a uma temperatura de 80° C.

As nanoesferas foram caracterizadas por Difração de Raios X (DRX) de Cu Kα, um
modelo Rigaku SmartLab Detector D/Tex Ultra 250 foi usado com radiação Cu Kα (Kα=
1,54059 Å). A análise por Microscopia Eletrônica de Varredura (MEV) foi realizada no
microscópio Zeiss AURIGA Compact – SEM / FIB – Sistema CrossBeam. A preparação da
amostra para o MEV contou com a etapa de metalização com ouro (Au), utilizando o
metalizador BAL-TEC modelo SCD 050 Sputter Coater.

Resultados e Discussão
A análise de DRX foi utilizada para investigar as propriedades estruturais de

nanopartículas magnéticas de Fe3O4. A Figura 1 demonstra o difratograma da amostra com
picos bem definidos, referentes à difração da magnetita, carta cristalográfica JCPDS 89-0688.
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Figura 1. DRX obtido para as nanoesferas de Fe3O4.

A Figura 2 corresponde a imagem obtida por MEV. É possível observar a presença de
nanopartículas em formato esférico e uniforme. De acordo com o histograma apresentado, o
cálculo da distribuição média do tamanho das partículas indicou um tamanho médio 109nm
para as nanoesferas sintetizadas. Vale ressaltar, que a película metálica de Au depositada
sobre a amostra, no processo de metalização, tem o intuito de promover ou aumentar a
condutividade da superfície da amostra e, geralmente, favorecer as imagens obtidas pelo
MEV (PEREIRA et al., 2013). Entretanto, esta é responsável por acrescentar uma camada de
até 20-30nm de espessura em seu tamanho final (CARVALHO et al., 2024). Desse modo,
presume-se que as nanopartículas apresentem um tamanho médio aproximado de 80 nm.

Figura 2. Imagem de MEV e histograma da distribuição do tamanho de partícula das
nanoesferas de Fe3O4.
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Pelo fato de o método solvotermal utilizado para preparar nanopartículas Fe3O4 ter
sido baseado no estudo apresentado por CONCEIÇÃO et al., 2024, que produziu ferrita de
cobalto (CoFe2O4) para hipertermia magnética e outras aplicações, isso leva a crer que ajustes
posteriores na preparação das nanopartículas aqui analisadas, considerando a distinção do
material sintetizado, pode resultar em melhorias nos seus resultados e, consequentemente, no
desenvolvimento de nanoesferas de magnetita com propriedades promissoras para aplicações
diversas, incluindo a própria terapia de hipertermia magnética.

Conclusões
Os resultados demonstraram que a síntese das nanoesferas de Fe3O4 foi bem sucedida,

de modo que o difratograma foi correspondente aos dados cristalográficos da magnetita, bem
como representou estruturas esféricas com considerável homogeneidade de forma e tamanho
médio aproximado de 80nm, mediante a análise das imagens obtidas pela técnica de MEV.
Estes achados são encorajadores para uma maior investigação envolvendo as nanopartículas
estudadas, visando explorar potenciais aplicações na área biomédica.
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