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RESUMO

A sintese de 6xidos ceramicos magnéticos tem ocupado um importante espaco na
Ceramica Moderna. Neste trabalho, pds nanoestruturados de ferrita de zinco
(ZnFe,0,4) foram obtidos a baixa temperatura via sintese por combustéo a partir da
combinagdo em solucdo aquosa de nitrato de zinco hexahidratado, nitrato de ferro
nonahidratado e redutores (&cido citrico, anidrido maleico e glicina). A reacéo
ocorreu em uma chapa aquecida a 350°C, sem tratamento térmico subsequente. Os
pos obtidos foram caracterizados quanto as fases cristalinas e tamanho de particula
por difragdo de raios X (DRX), aspectos morfologicos e estruturais foram analisados
por microscopia eletronica de varredura (MEV) e microscopia eletronica de
transmissdo (MET). Os resultados indicam que a fase ZnFe,O, pode ser obtida a
partir do método de sintese empregado e sem necessidade do tratamento térmico,
com tamanho de particula de aproximadamente 60nm.

Palavras-chaves: ferrita de zinco; material nanoestruturado; sintese em solucao por
combustéo.

INTRODUCAO

As ferritas nanoestruturadas em geral, apresentam grande relevancia na
aplicabilidade das tecnologias modernas: materiais para aplicacdes magnéticas®™,
sensores®, catalisadores®, pigmentos®, etc. O critério para a escolha de uma rota
de sintese de 6xidos é a potencialidade de obter caracteristicas de interesse para
aplicacoes tecnoldgicas. A preparacdo quimica de nanoparticulas com propriedades
desejadas € fortemente influenciada pelas propriedades estruturais e propriedades
qguimicas. O objetivo € optar por um processo de sintese que consista na producao
de pds altamente puros, que apresentem pequeno tamanho de particula, alta area
superficial especifica, pequena agregagdo ou aglomeracdo, bem como sejam
produzidos a baixo custo. A maioria dos processos disponiveis ndo atende a todos
esses itens, variando seus niveis de eficiéncia. A sintese por reacdo de combustao

em solugdo tem-se mostrado bastante promissora na obtencdo de péds
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nanoestruturados de ferritas, a partir da qual pode-se obter o controle da
microestrutura e de caracteristicas como pureza, homogeneidade quimica, forma e
tamanho de particulas®.

O objetivo geral deste trabalho é investigar a obtencdo e caracterizacao,
estrutural da fase ZnFe,O4 a partir da sintese por combustdo em solucdo (SCS),

utilizando nitratos como precursores inorganicos e combustiveis.

MATERIAIS E METODOS

Materiais e método de sintese

Os materiais utilizados como precursores para formacdo dos pos
nanestruturados serao: nitrato de ferro nonahidratado p.a., Fe(NO3)3.9H,0, nitrato de
zinco hexahidratado p.a., Zn(NO3),.6H,0, anidrido maleico p.a., C4H,03 glicina p.a.,
C,HsN20 e éacido citrico C¢HgO7, todos produzidos pela Vetec Quimica Fina Ltda —
Brasil. Os nitratos foram empregados na propor¢ao 2:1, misturados em um becher
de vidro com pequena quantidade de &gua deionizada (suficiente para dissolucéo
dos nitratos). A solucdo formada foi submetida a aguecimento e agitacdo durante
aproximadamente 10-15 minutos. Ao atingir aproximadamente 60°C, foi adicionado o
combustivel, permanecendo ainda sob essa temperatura e agitacdo durante alguns
minutos para uma perfeita homogeneizacdo da mistura. As reagbes de combustao
ocorreram em placa elétrica aquecida a 350°C, cujos produtos da combustdo foram
cominuidos (com almofariz e pistilo) a granulometria de 45um (#355), e
subsequencialmente caracterizados quanto as fases cristalinas formadas, seguida
por caracterizacdes morfologicas e estrutural.

Métodos de caracterizacdo

A identificacdo das fases dos po6s obtidos foi realizada por difracdo de raios X
(DRX) em um difratdmetro Philips, modelo X'Pert MPD equipado com
monocromador de grafite e anodo fixo operado a 40 kV e 40 mA. Os tamanhos de
cristalito das amostras foram obtidos através do programa Win Fit com auxilio do
difratograma. A Microscopia Eletronica de Varredura (MEV) e a Microscopia
Eletronica de Transmissao (TEM) foram empregadas para analisar a morfologia e
aspectos superficiais dos pos, os equipamentos utilizados foram Jeol 6060 e Jeol
1200 -120 kV,respectivamente.
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RESULTADOS E DISCUSSOES

A Figura 1 representa a coloracdo dos pos como-sintetizados. Tons mais
escuros podem ser atribuidos a permanéncia de residuo de carbono oriundo do
combustivel, o qual ndo sofreu decomposicdo completa devido a baixa temperatura.
O tempo e a temperatura de reacdo da combustdo sdo dois importantes parametros
que controlam a formac&o da fase durante o processo de sintese®. A avaliacdo do
tempo e da temperatura de reacdo é importante, visto que uma maior temperatura e
um maior tempo de reacdo favorecem a formacéo da fase cristalina. Por outro lado,
ambos parametros favorecem o crescimento dos cristalitos e o0 aumento do estado

de aglomeracéo das particulas do p6‘”.

PR AL G

Figura 1 - Coloracdo das amostras de ZnFe,O4 obtidas a partir dos combustores: (a)

glicina, (b) anidrido Maleico e (c) acido Citrico.

A Figura 2 apresenta os difratogramas das amostras, com objetivo de
identificar as fases cristalinas formadas nos pés ceramicos obtidos por SCS. A
Figura 1 mostra os resultados de difracdo de raios X dos pés de ZnFe,O4 obtidos a
partir de diferentes combustiveis. E possivel observar que a amostra produzida a
partir da glicina (ZG) apresentou maior intensidade de cristalizacdo com picos mais

definidos para fase ZnFe,0,.
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Figura 2 — Resultados de difracdo de raios X dos nanopds sintetizado por SCS a

partir de diferentes combustiveis: ZnFe,O, com glicina (ZG), ZnFe,O4 com acido

citrico (ZAc) e ZnFe,O4 com anidrido maleico (ZAn).

O tamanho de cristalito foi também determinado por difratometria de raio X,
utilizando o método Single Line a partir da aproximacdo de uma funcdo matematica
ao perfil de um pico representativo do difratograma. O tamanho do cristalito obtido a
partir desta técnica para a amostra ZG foi de 59 nm, enquanto para as amostras
ZAn e ZAc foram de 47 nm e 49 nm, respectivamente.

A morfologia dos po6s obtidos foi analisada por microscopia eletronica de
varredura (MEV) e microscopia eletrdnica de transmissédo (MET). A partir da anélise
de MEV (Figura 3), pode-se observar que a amostra de ZnFe,O4 obtida a partir da
glicina (ZG), apresenta-se aglomerada. A formacdo de grandes sistemas
aglomerados, como neste caso, € tipico de particulas nanoestruturadas, devido as
intensas forcas de atracéo de van der Waals entre as particulas®. A Figura 4 obtida
por MET permitiu analisar o tamanho médio de cristalito, da amostra ZG, cerca de
55 nm, além de possibilitar a andlise sobre o formato das particulas obtidas. A
medida do tamanho médio de cristalito observado a partir do MET corrobora com o

valor estimado pelo método Single Line por difracéo de raio X.
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SBram

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

Figura 4 - Microscopia eletrbnica de transmisséo (MET) de ferrita de zinco (ZnFe,0,)

produzida por SCS na reacao estequiométrica com glicina (amostra ZG).
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CONCLUSOES

Foi possivel obter a ferrita de zinco nanoestruturada a partir da reacdo de
combustdo em chapa aquecida, utilizando acido citrico, anidrido maleico e glicina,
separadamente, como combustiveis. Os difratogramas de raios X das amostras
sintetizadas em temperaturas proximas 350°C apresentaram satisfatoria
cristalinidade para a amostra obtida com glicina, quando comparada as demais
amostras. Contudo a formacéo cristalina da fase principal ocasionou o0 aumento do
tamanho de cristalito para a amostra obtida com glicina, cerca de 55-60nm. Também
foi observado que a morfologia do pé sintetizado € composta de aglomerados e
poros micrométricos. A caracterizacao morfoldgica e estrutural condiciona o material
obtido ndo somente para aplicacbes como material magnético, mas também como

material para pigmentos, devido a sua coloracdo homogénea.
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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF ZnFe,O4 FOR APPLICATION AS
MAGNETIC MATERIAL

ABSTRACT

The synthesis of magnetic ceramic oxides has occupied an important stance in
modern ceramics. In this work, nanostructured powders of zinc ferrite (ZnFe,0,)
were obtained via combustion synthesis at low temperature from the aqueous
combination in solution of zinc nitrate hexahydrate, iron nitrate nonahydrate and
reducing agents (citric acid, maleic anhydride and glycine). The reaction was heated
in a 350 ° C without heat treatment subsequent. The powders obtained were
characterized by crystalline phases and particle size by X-ray diffraction (XRD),
aspects morphological and structural were obtained from analyzed from scanning
electron microscopy (MEV) and transmission electron microscopy (TEM). The results
indicate that the ZnFe,O, phase can be obtained from the method of synthesis
employed and without heat treatment, with particle size of approximately 60nm.

Key-words: MWCNT-TIO,; nanocomposite; photocatalytic activity; energy gap
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