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Introducao

A nanotecnologia tem impulsionado o desenvolvimento de materiais com
propriedades fisicas e quimicas diferenciadas, possibilitando aplicagdes em diversas areas da
ciéncia e da engenharia. Dentre esses materiais, as nanoparticulas de 6xido de ferro destacam -
se devido as suas propriedades magnéticas, elevada area superficial e potencial de aplicagao
em arecas como medicina, remediacao ambiental, catalise, sensores e desenvolvimento de
materiais avangados (LAURENT et al., 2008).

Entre as diferentes fases dos 6xidos de ferro, a magnetita (FesO4) desperta especial
interesse devido ao seu comportamento ferrimagnético, estabilidade quimica e possibilidade
de aplicacdo em sistemas tecnoldgicos e biomédicos. Suas propriedades dependem
diretamente da composicao quimica, do tamanho das particulas e consequentemente, das
condicdes empregadas durante a sintese (WU; HE; JIANG, 2008).

A sintese de nanoparticulas de 6xido de ferro por coprecipitagao de sais de ferro em
solu¢do aquosa ¢ amplamente utilizada devido ao emprego de reagentes de baixo custo,
procedimentos experimentais relativamente simples e temperaturas moderadas, além da
auséncia de subprodutos toxicos significativos (BESENHARD et al., 2020). O método
consiste na precipitagao simultanea de ions Fe** e Fe** em meio alcalino, sendo considerado
uma das rotas mais eficientes para obten¢do de nanoparticulas magnéticas em escala
laboratorial (MASSART, 1981).

Os estudos utilizados como base para este trabalho reportam a utilizacao de atmosfera
inerte, geralmente nitrogénio, durante a sintese, com o objetivo de minimizar a oxidagdo das
espécies Fe** presentes em solucdo e favorecer a formagdo controlada da magnetita. A
presenca de oxigénio atmosférico pode alterar a estequiometria do sistema e favorecer a
formacao de outras fases de 6xido de ferro, influenciando diretamente as propriedades
magnéticas do material obtido (CORNELL; SCHWERTMANN, 2003).

Além da atmosfera reacional, outros fatores podem afetar as caracteristicas das
nanoparticulas produzidas. Segundo Petcharoen e Sirivat (2012), o aumento da temperatura
de sintese tende a promover o crescimento das particulas, influenciando diretamente
propriedades fisicas como comportamento magnético, area superficial e caracteristicas
estruturais. O controle adequado desses parametros ¢ fundamental para obtengdo de materiais
com propriedades reprodutiveis e adequadas as aplicagdes desejadas.

Nesse contexto, o presente trabalho tem como objetivo reproduzir um método de

sintese de nanoparticulas de 6xido de ferro descrito na literatura, comparando diretamente
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duas condi¢des experimentais: com e sem atmosfera de nitrogénio. Buscou se avaliar se a
utilizacdo de atmosfera inerte ¢ determinante para a formag¢ao do material e identificar
possiveis diferencas nas caracteristicas dos produtos obtidos. A relevancia do estudo esta
associada a busca por rotas sintéticas mais simples e acessiveis, capazes de reduzir custos e
complexidade experimental sem comprometer significativamente a qualidade do material
produzido, contribuindo para sua viabilidade em escala laboratorial.

Material e Métodos

1. Sinteses

As particulas de o6xido de ferro foram obtidas por coprecipitagdo em meio aquoso,
mantendo razdo molar Fe*":Fe* de 2:1. Realizou-se trés procedimentos com o mesmo
principio: dissolu¢do dos sais em agua deionizada sob agitagdo e aquecimento, seguidos da
adicdo lenta de solugdo alcalina de NH+OH até¢ pH 9-10, promovendo a formagdo de
precipitado negro. Apds a precipitagdo, a suspensao foi mantida sob agitagao e aquecimento
por um periodo definido e, posteriormente, separou-se o solido por filtragdo simples, lavado
com agua deionizada e etanol. Por fim, os solidos foram secos em estufa.

O primeiro ensaio baseou-se em Zhu et al. (2011). Foram dissolvidos 8,6 g de
FeCl2-4H:0 e 23,6 g de FeCls-6H20 em 0,6 L de agua a 30 °C por 30 min, utilizando um
agitador magnético com aquecimento (Ethik). A precipitagdo ocorreu com a adi¢do de 0,2 L
de NH4OH 8 mol-L™'sob agitagao vigorosa e sem atmosferade N: até pH 10. Apds filtragdo e
lavagem, o material foi colocado em estufa a 60 °C por aproximadamente 12 h.

Para o segundo e o terceiro ensaios, 0 mesmo método foi adaptado, utilizando também
elementos de Najibzadeh (2026). Dissolveram-se 2,0 g de FeSO4-7H20 e 3,9 g de FeCls-6H20
em 100 mL de 4gua, a 60—70 °C e 500 rpm por 15 min em agitador magnético (IKA C-MAG
HS 7). Com uma bureta, lentamente adicionou-se 20 mL de NHsOH 25% até pH 9-10. A
mistura permaneceu em agitagdo a 60—70 °C por 30 min. O sdlido foi filtrado, lavado e seco
em estufa (60—80 °C, por 12-24 h). A unica variagdo entre o segundo e o terceiro ensaio foi,
respectivamente, a presenca e auséncia do fluxo de nitrogénio como atmosfera inerte durante
a etapa de adi¢ao da solugdo alcalina e agitacao posterior. Na figura 1, ¢ mostrado o sistema
de montagem para cada teste.

Figura 1. Sistema do primeiro (a), do segundo (b) e do terceiro (c) ensaio.

Fonte: Elaborado pelas autoras (2026).
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2. Caracterizagdes

Para caracterizagao das nanoparticulas, foi realizado Espectroscopia de Infravermelho
por Transformada de Fourier (FTIR), utilizando um espectrofotometro Agilent Cary 630
FTIR equipado com cristal de diamante (ATR). Adicionalmente, a Anaélise
Termogravimétrica (TGA) foi conduzida em um analisador térmico STA 8000 Lab System
(PerkinElmer). As amostras foram aquecidas de 25 a 800 °C a uma taxa de aquecimentode 10
°C min™', sob atmosfera de nitrogénio. Ainda, para caracterizagao morfoldgica, o ensaio de
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) foi realizado em um equipamento TM3030
Tabletop (Hitachi). A composicao elementar foi investigada por espectroscopia de energia
dispersiva de raios X (EDX) acoplada ao microscopio.

Resultados e Discussao

1. Resultados Visuais

As amostras obtidas apresentaram diferencas visuais ¢ magnéticas marcantes,
indicando a possivel formagao de fases distintas de 6xidos de ferro. Conforme apresentado na
Figura 2, a Amostra A (1° ensaio) apresentou coloragao alaranjada-avermelhada e auséncia de
resposta magnética quando submetida a aproximagao de um ima. Em contraste, as Amostras
B e C (2° e 3° ensaios) apresentaram coloracdo preta a cinza-escura € comportamento
magnético ativo.

Figura 2. Aspecto visual e comportamento magnético das amostras sintetizadas sob

diferentes condi¢des experimentais.
Amostra A Amostra B Amostra C

comportamento
magnético.

Fonte: Elaborado pelas autoras (2026).

A diferenca de coloracao observada sugere a formacao de diferentes fases de 6xido de
ferro. De acordo com Cornell ¢ Schwertann (2003), materiais com colora¢gao avermelhada sao
frequentemente associados a presenca de hematita (a-Fe20s) ou oxi-hidroxidos de ferro,
enquanto a coloracao preta/cinza-escuro ¢ caracteristica de fases como magnetita (FesOa) e

maghemita (y-Fe20s), amplamente reconhecidas por suas propriedades ferrimagnéticas. Dessa
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forma, as observagdes visuais e magnéticas 1ndlcam que 0s reagentes e condlgoes da sintese
influenciam significativamente as caracteristicas dos materiais obtidos.

1. Resultados das Caracterizagdes

Os espectros de FTIR das Amostras A, B e C sdao apresentados na Figura 3. Em todas
as amostras foi observada uma banda larga na regido entre 3200 e 3500 cm™, atribuida ao
estiramento das ligacdes O—H provenientes de grupos hidroxila superficiais e moléculas de
agua adsorvidas. Também foram identificadas bandas proximas a 1630 cm™', associadas a
deformacao angular das moléculas de 4gua adsorvidas.

Na regiao abaixo de 700 cm™ foram observadas bandas atribuidas as vibragdes das
ligagdes Fe—O, caracteristicas de materiais a base de 6xidos de ferro (NANDI et al., 2019). As
Amostras B e C apresentaram perfis espectrais bastante semelhantes, indicando a formacgao de
materiais com composi¢cdo quimica semelhante. Por outro lado, a Amostra A apresentou
diferencas em relacdo as demais, corroborando as observagdes visuais, magnéticas e térmicas
que sugerem a formacao de uma fase distinta.

Figura 3. Espectros de FTIR das amostras A, B e C obtidas por coprecipitagao.
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Fonte: Elaborado pelas autoras (2026).

Os resultados de FTIR confirmam a formagdo de compostos contendo ferro nas trés
amostras sintetizadas. Entretanto, essa técnicando permitiu identificar de forma conclusiva as
fases cristalinas presentes, uma vez que diferentes 6xidos de ferro podem apresentar bandas
vibracionais em regioes semelhantes. Dessa forma, os resultados espectroscopicos foram
analisados em conjunto com as observagdes visuais, magnéticas e térmicas para auxiliar na
interpretacdo dos materiais obtidos.

As curvas termogravimétricas das Amostras A, B e C sdo apresentadas na Figura 4. A
Amostra A apresentou perda de massa total de aproximadamente 59,94%, caracterizando um
material com elevada quantidade de espécies hidratadas e hidroxiladas, que sofrem processos
intensos de desidratagdo e desidroxilagdo durante o aquecimento (GOTIC; MUSIC, 2007).
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Figura 4. Curvas termogravimétricas (TGA) das Amostras A, B e C.
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Fonte: Elaborado pelas autoras (2026).

Em contrapartida, as Amostras B ¢ C demonstraram estabilidade térmica
significativamente superior. A Amostra B registrou perda de massa total de 9,50%, enquanto
a Amostra C apresentou perda de apenas 6,55%. Ao final do ensaio termogravimétrico, a
Amostra C manteve aproximadamente 93,45% de sua massa inicial, estabilizando-se proximo
de 805 °C. Esses resultados evidenciam que as Amostras B e C possuem menor quantidade de
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dgua adsorvida e grupos hidroxilados, além de maior estabilidade estrutural quando
comparadas a Amostra A.

Figura 5. Micrografias eletronicas de varredura (MEV) da regido analisada por EDX e
respectivos espectros de energia dispersiva de raios-X: (a) Amostra A (4000x); (b) Amostra B
(10000x); (c) Amostra C (9000x).

cps/eV

(a) -
8
6
4
2
B T S | S s S
2 4 6 8 10 12 14
Energy [keV]
cpsfeV
9
8
7
|
6
|
(b) 5 a
. B
3
2
1
0 — T T T T
2 4 6 8 10 12 14
 10000% HV:15KV. WD: 8.3 mm Px: 40 nm g Energy [keV]
cps/eV
(c)

&
o

Q00X HV: 15KV WD: 8.7 mm = Energy [keV]

Fonte: Elaborado pelas autoras (2026).

Os espectros de EDX (Figura 5) confirmam a presenca de ferro (Fe) e oxigénio (O) em
todas as amostras, compativel com a formacao de 6xidos de ferro. Foi também identificado
carbono (C), atribuido a residuos organicos superficiais e ao suporte utilizado na analise, além
de cloro (Cl), proveniente dos precursores clorados (FeCl: e FeCls) e de possiveis residuos da
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etapa de lavagem. Nas Amostras B e C, diferentemente da Amostra A, foi detectado enxofre
(S), decorrente da utilizagdo de FeSOs:7H2O como precursor de Fe** nessas sinteses. A
presenca consistente de Fe e O nas trés amostras refor¢a, em conjunto com os resultados de
FTIR e TGA, a formacao de fases de 6xido de ferro, ainda que a técnica de EDX nao permita
distinguir entre as diferentes fases cristalinas (magnetita, maghemita ou hematita).

Figura 6. Mapeamento elementar por EDX sobreposto as micrografias obtidas em MAG:
300x: (a) Amostra A; (b) Amostra B; (c) Amostra C.

Fonte Elaborado pelas autoras (2026)

Os mapas elementares apresentados na Figura 6 evidenciam a distribuigdo espacial dos
elementos identificados nos espectros de EDX, mostrando que o ferro se encontra disperso de
forma relativamente homogénea ao longo dos aglomerados de particulas nas trés amostras,
sem indicios de segregacao preferencial de regides ricas em ferro na superficie analisada.

Os resultados obtidos por FTIR, TGA e observacdo visual mostraram-se
complementares. A Amostra A apresentou coloracdo avermelhada, auséncia de resposta
magnética e elevada perda de massa, caracteristicas compativeis com fases mais oxidadas ou
hidratadas de ferro. Em contraste, as Amostras B e C apresentaram coloracao escura,
comportamento magnético evidente e elevada estabilidade térmica, caracteristicas
frequentemente associadas a formagdo de 6xidos de ferro ferrimagnéticos, como magnetita
e/ou maghemita.

Particularmente, a Amostra C apresentou comportamento muito semelhante ao da
Amostra B, mesmo tendo sido sintetizada sem a utilizagdo de atmosfera inerte de nitrogénio.
Esse resultado indica que, nas condi¢des experimentais empregadas, a auséncia do fluxo de
N: ndo impediu a obtencdo de um material com propriedades magnéticas e estabilidade
térmica comparaveis as observadas na sintese conduzida sob atmosfera controlada.

Conclusoes

O presente estudo atingiu o objetivo de reproduzir e avaliar diferentes rotas sintéticas
para obten¢do de nanoparticulas de o6xidos de ferro por coprecipitagdo. As variagdes
metodologicas empregadas resultaram em produtos com caracteristicas significativamente
distintas.

A Amostra A apresentou coloragao avermelhada, auséncia de resposta magnética e
baixa estabilidade térmica, com perda de massa de 59,94%, caracteristicas compativeis com a
formacao de fases mais oxidadas ou hidratadas, possivelmente hematita ou oxi-hidroxidos de
ferro.
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Por outro lado, as Amostras B e C apresentaram coloragao escura, resposta magnet1ca
evidente e elevada estabilidade térmica, caracteristicas tipicas de oxidos de ferro
ferrimagnéticos. O resultado mais relevante deste trabalho foi observado para a Amostra C,
sintetizada sem a utilizacdo de atmosfera inerte de nitrogénio. Essa amostra apresentou
comportamento magnético semelhante ao da Amostra B e estabilidade térmica ainda superior,
registrando apenas 6,55% de perda de massa.

Esses resultados demonstram que, nas condigdes avaliadas, a auséncia de atmosfera
controlada ndo impediu a formacdo do material magnético de interesse. Tal constatacdo
sugere a possibilidade de simplificagdo operacional da rota sintética, com potencial redugao
de custos e maior facilidade de implementacdo em escala laboratorial.

Por fim, os resultados obtidos demonstram o potencial da rota sintética empregada
para a obtencdo de 0xidos de ferro magnéticos, inclusive sem a utilizag¢do de atmosfera inerte.
Contudo, técnicas complementares de caracterizagdo, como a difracao de raios X (DRX), sao
recomendadas em trabalhos futuros para a identificagdo precisa das fases cristalinas formadas
e para uma compreensao mais aprofundada da influéncia das condig¢des de sintese sobre as
propriedades dos materiais obtidos.
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