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INTRODUCAO

O dominio de processos para a fabricacdo de
materiais de forma economicamente viavel e o
desenvolvimento de materiais cada vez
melhores para aplicacdes especificas vém
sendo objeto de muitas pesquisas por parte dos
cientistas. Um dos campos mais focados
atualmente pelos cientistas é o que envolve o0s
materiais magnéticos nanoestrturados, devido a
suas propriedades magnéticas, baixo custo,
biocompatibilidade, biodegradabilidade e por
serem aprovadas pela Federal Drug
Administration (FDA) e s&o amplamente
utilizadas em teragnésticos[1].

As nanoparticulas superparamagnéticas tem um
elevado potencial para moléculas funcionais
(como por exemplo, 0s materiais luminescentes)
para 0 uso em aplicacbes como: imagem por
ressonancia magnética, separacdo magnética
de células, oligonucleotideos acidos nucleicos.
Além disso diferentes métodos de deteccdo
estdo cada vez mais importantes, tendo como
um bom exemplo uma nanoparticula
superparamagnética/luminescente que
combinam as propriedades magnéticas e
luminescentes em um Unico material com
aplicacbes em teradiagnostico [2]

OBJETIVO

O objetivo do projeto € a sintese de
nanoparticulas magnéticas baseadas em
ferritas de ferro e manganés e ferritas de ferro e
manganés dopadas com terras raras para
aplicacdes na area biomédica.

METODOLOGIA

Sintese:

As ferritas podem ser preparadas por varios
métodos jA consagrados na literatura, porém,
optou-se pelo método de coprecipitagdo por
tratar-se de uma metodologia simples, rapida,
custo baixo e facil “scale-up” para implantacéo
em nivel de escala industrial. O material
preparado por coprecipitagdo apresenta
vantagens tais como: boa homogeneidade,

graos finos e relativamente uniformes, com
fraca ou nenhuma aglomeracdo, facil scale up e
custo baixo.

As particulas de FesO, foram preparadas a
temperatura ambiente a partir da coprecipitacédo
dos fons metalicos Fe?* e Fe*, presentes na
solucéo aquosa em guantidades
estequiométricas de FeCl,.6H,0 e FeCl;.6H,0 e
numa relacdo molar Fe*": Fe*, =1:2, com uma
solucdo alcalina adicionada gota a gota sob
agitacdo até que o pH estabelecido fosse
alcancado.. Para as nanoparticulas dopadas
com terras raras , Ho* e Gd* foi utilizado
solucBes de cloreto de hélmio e de gadolinio e a
dopagem feita em 1%, 3%, 5% 7% e 10% molar
em relacdo ao Ferro®*Abaixo mostra-se as
reacdes estequiométricas de sintese.

Fe? + 2Fe® + 80H — Fe;0,4 + 4H,0 (1)
Fe?* + 2-xFe ¥ + xHo* + 80H — Fes,04:Ho,*" + 4H,0(2)
Fe? + 2-xFe ¥ + xGd®" + 80H — Fesx04:Ho " + 4H,0(3)

JA& o0s nucleos magnéticos (ferritas de
manganés) foram também sintetizados via
reacdo de co-precipitacdo(equacdes 4-6) de
uma solugdo contendo os sais, cloreto de
manganés (Il) e cloreto de ferro (lll), e para as
particulas magnéticas dopadas com gadolinio e
hélmio utilizou-se solucdo de cloreto de
gadolinio (Ill) e hélmio (111).

Mn®* + 2-xFe®" + 80H — MnFe,.0, + 4H,0 (4)
Mn?* + 2-xFe** + xGd®>" + 80H — MnFe,.,04:Gd,”> + 4H,0 (5)
Mn?" + 2-xFe®* + xHo>" + 80H = MnFe,.04:Ho,>" + 4H,0 (6)

Caracterizacao:

Os nuacleos magnéticos foram caracterizados
utilizando-se a técnica de: difracdo de raios-X
(método do pd), microscopia eletrbnica de
varredura.

Para obtencdo de difratogramas de raio-X
utilizou-se um Difratbmetro de raios X Rigaku
modelo MiniFlex I, com fonte de radiacdo CuK,
e filtro de Ni. As amostras foram dispersas em
laminas de quartzo. Para se analisar a
morfologia das amostras utilizou-se um



microscépio eletrdbnico de varredura marca
Philips modelo XR-30.

RESULTADOS

O pH da solugdo durante o processo de
precipitacdo tem influéncia direta nas
caracteristicas do produto final. A influéncia da
variacdo do pH no processo de precipitacao foi
estudada fazendo-se a precipitacdo da
magnetita e da ferrita de manganés variando-se
0 pH de 11 a 13 e utilizando-se como agente de
precipitacdo o hidroxido de sédio 5 mol.L™
Quando expostos a um campo magnético
externo (gerado por um ima de um hard disk de
computador), o material formado em pH 12 é o
gue apresenta melhor resposta ao campo
magnético (veja FIG 1).
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volume e susceptibilidade magnética dos
precipitados obtidos nos pH 11, 12 e 13.

Na Figura 2 apresentam-se as micrografias
eletrbnicas de varredura das ferritas de
manganés obtidas em diferentes pH final de
precipitacdo. Elas mostram que os materiais
precipitados em pH diferentes apresentaram
morfologia ndo homogénea composta por
aglomerados de particulas menores do que
5um contendo fases amorfa e cristalina, para
todos os pH estudados.

A andlise por difracdo de raios-X foi realizada
com o objetivo de identificar as fases da
magnetita e ou ferrita de manganés e dos
materiais dopados com terra rara, Gd**, Ho*" e
Eu®® e na Figura 3 apresentam-se 0s
difratogramas de raio —X pelo método do p6 da
magnetita e da magnetita dopada com hoélmio
que equivalem aos picos do padrdo de
referéncia da ferrita de ferro (magnetita)
(JCPDS - ICDD19 - 629), confirmando a
presenca de magnetita no material sintetizado.
Calculou-se também o tamanho do cristalito
pela equacdo de Scherrer e observou-se que os
cristalitos aumentam com a concentragdo do
dopante exceto para 5% que apresentou um
tamanho ndo esperado.

Figura 2 - MEVs da ferrita de manganés
variando o pH de precipitacéo.
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Ifigura 3 - Difratograma de Raios-X da ferrita de
ferro dopada com 1,3,5,7,10% de Ho*".

CONCLUSOES

A rota de sintese escolhida realmente €
eficiente e serd a escolhida para a sintese dos
ndcleos magnéticos.

As MEVs concordam com = materiais
heterogéneos, aglomerados de particulas
menores do que 5um.

Uma melhor definicdo da composicdo destes
materiais serdo obtidos nas etapas seguintes
com o desenrolar e entendimento das novas
técnicas de  caracterizacdo a  serem
desenvolvidas.
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