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1. INTRODUCAO

As ferritas nanoestuturadas em geral, apresentam grande relevancia na
aplicacdo de tecnologias modernas: materiais para aplicacbes magnéticas
(HUANG et. al. 2006), sensores (LIU et. al. 2005), catalisadores (COQUAY et. al.
2002), pigmentos (CANDEIA et. al. 2006), etc. As propriedades estruturais e
morfolégicas dos materiais nanoestruturados séo influenciados diretamente pelo
método de sintese adotado. Neste trabalho, optou-se por um processo de sintese
que consista na producdo de pés altamente puros, que apresentem pequeno
tamanho de particula e sejam produzidos a baixo custo. A sintese por combustao
em solucdo (SCS) mostra-se promissora na obtencéo de pds nanoestruturados de
ferritas, a partir da qual pode-se obter o controle de caracteristicas como pureza,
homogeneidade e tamanho de particulas (VERMA et. al. 2000). O objetivo deste
trabalho € investigar a obtencédo e caracterizacdo estrutural de ferritas, AFe;Oq,,
onde A pode ser substituido por ions de Mg, Zn e Cu, a partir da sintese por
combustdo em solucdo (SCS), utilizando nitratos metalicos como precursores
inorganicos e combustiveis.

2. METODOLOGIA

Os materiais utilizados como precursores para formacdo dos péds
nanoestruturados foram: nitrato de ferro nonahidratado p.a.; nitrato de magnésio
hexahidratado p.a.; nitrato de zinco hexahidratado p.a. e nitrato de cobre
trinidratado p.a.; glicina; anidrido maleico; acido citrico, todos produzidos pela
Vetec Quimica Fina Ltda — Brasil. Os nitratos foram aplicados na proporgéo 2:1,
misturados em becher de vidro com pequena quantidade de agua deionizada
(suficiente para dissolugdo dos nitratos). A solugdo formada foi submetida a
agitacado e aquecimento, aproximadamente 60°C, e em seguida foi adicionado o
combustivel, permanecendo ainda sob essa temperatura e agitacdo durante
alguns minutos para homogeneizacdo da mistura. As reacfes de combustao
ocorreram em placa elétrica aquecida a 350°C. As fases cristalinas obtidas, assim
como a estimativa do tamanho de cristalito, foram obtidas a partir de difracdo de
raio X (DRX) em um difratdbmetro Philips, modelo X'Pert MPD operado a 40 kV e
40 mA. Os tamanhos de cristalito das amostras foram obtidos a partir do
programa Win Fit com auxilio do difratograma. A caracterizacdo morfoldgica foi
obtida por microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia eletrénica de
transmissado (TEM), a partir dos equipamentos Jeol 6060 e Jeol 1200-120 kV,
respectivamente.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

A Figura 1 representa a coloracdo dos poés sintetizados. Tons mais escuros
podem ser atribuidos a permanéncia de residuo de carbono oriundo do
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combustivel, o qual ndo sofre decomposicdo completa devido a baixa
temperatura.

Figura 1 — Coloracdo das amostras de ZnFe,O4 obtidas dos combustores:
(a) glicina, (b) anidrido maleico e (c) &cido citrico.

A Figura 2 apresenta os difratogramas das amostras da ferrita de zinco
(ZnFe,0,), da ferrita de cubre (CuFe;O,4) e da ferrita de magnésio (MgFe,0,),
obtidas a partir de diferentes combustiveis. Pode-se identificar as fases cristalinas
formadas com maior intensidade nas amostras obtidas com glicina (ZG, CG e
MG), por este motivo estas amostras foram escolhidas para serem analisadas
morfologicamente.
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Figura 2 — DRX das amostras obtidas por SCS a partir de diferentes
combustiveis:(a) ZnFe,O,4 com glicina (ZG), com &cido citrico (ZAc) e anidrido
maleico (ZAn); (b) CuFe,O,4 com glicina (CG), com acido citrico (CAc) e anidrido
maleico (CAn); (c) MgFe,O4 com glicina (MG), com acido citrico (MAc) e anidrido
maleico (MAN).

Na Figura 3, pode-se observar a partir da analise por MEV a morfologia
aglomerada das amostras de ferritas obtidas com glicina. A formacéo de grandes
sistemas aglomerados, como neste caso, € tipico de particulas nanoestruturadas.
Na Figura 4, a imagem obtida por MET permitiu analisar além das caracteristicas
morfologicas, o tamanho médio de cristalito, das amostras de ferritas. A amostra
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ZG, apresenta cerca de 55 nm, enquanto as amostras MG e CG apresentam 45 e
30nm, respectivamente. Estes valores corroboram com o valor estimado pelo
método Single Line por DRX conforme Figura 5.

Figura 3 — Microscopia eletronica de Varredura (MEV) de ferrita de zinco
(ZnFe,0,4) produzida por SCS na reagdo estequiométrica com glicina
(amostra ZG).

Figura 4 — Microscopia eletronica de transmissao (MET) de ferrita de zinco
(ZnFe,0,4) produzida por SCS na reagdo estequiométrica com glicina
(amostra ZG).
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Figura 5 — Relacdo entre tamanho médio de cristalito, calculado por Single-line
com auxilio de DRX e MET, e amostras de ferritas obtidas com glicina via SCS.
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4. CONCLUSOES

Foi possivel obter as ferritas nanoestruturadas a partir da reacdo de
combustdo em chapa aquecida, utilizando acido citrico, anidrido maleico e glicina,
separadamente, como combustiveis. Os difratogramas das amostras obtidas com
glicina apresentaram satisfatoria cristalinidade, por esse motivo foram analisadas
morfologicamente. O maior tamanho de cristalito foi da amostra ZG, 55-60nm,
enguanto o menor foi da amostra CG, 30-45 nm. Também foi observado que a
morfologia do p6 sintetizado € composta de aglomerados e poros micrométricos.
A caracterizacdo morfolégica e estrutural condiciona o material obtido néo
somente para aplicagdes como material magnético, mas também como material
para pigmentos, devido a sua coloracdo homogénea.
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