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< ) Efeitos da agitacao e temperatura no tamanho e fase das
B 4l nanoparticulas de oxido de ferro feitos pelo método de
AVALIAGAG precipitacao.
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Resumo

Nanoparticulas de magnetita (Fes0;) e maghemita (y-Fe,O3) sdo duas fases diferentes de
6xido de ferro*™, que séo considerados entre os melhores candidatos para diagnéstico médico,
como agentes de contraste em imagiologia por ressonancia magnética alem atuar como cargas
inorganicas nos nanocompositos™%. Um dos métodos mais usados na formagao de particulas é
a precipitagdo/co-precipitacio, onde e possivel ter particulas entre 20-40 nm de diametro>.
Variaveis como pH, nivel de agitacdo, relagdo Fe**/Fe®* assim como tempo e temperatura de
calcinacdo sdo possiveis controlar em funcdo do tamanho, carga eletronica, e fase das

particulas.

Neste trabalho particulas de 6xido de ferro < 70 nm foram sintetizadas pelo método de co-
precipitacdo®. Variaveis como: i) temperatura de calcinacio (200 a 900°C) e ii) agitacdo (80 a
700 rpm), mostram um deslocamento nas bandas de absorcéo eletronica perto de 460 nm com
um deslocamento a numeros de onda maiores (regido violeta ao azul) nas diversas condic¢oes
de sintese. Transic¢des indiretas fracas na regido do visivel (d — d) alem de transi¢fes diretas
do orbital 2p do O desde a banda de valéncia ate a borda da banda de conducéo no intervalo

257-413 nm* sdo também observados.
O seguimento da presenca de cada uma das fases e observado mediante espectroscopia

vibracional. Assim sdo observados modos reticulares Fe-O da maghemita (~530, 624, 996 cm”

1) e magnetita, que tem uma estrutura tipo espinela inversa, com modo infravermelho ativos
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nos intervalos 600-550 cm™ (M1-O-Mo), 470 cm™ (Mo-O), e 350-400 cm™ (M1-Mo), onde
Mt e Mo correspondem ao ferro ocupando posicdes tetraédricas e octaédricas,

respectivamente.

Analise por microscopia eletronica mostra que as amostras tém uma grande homogeneidade,
com presenga de aglomerados < 70 nm; com uma relagdo Fe/O perto de um. Curvas de
transmissdo das dispersdes usando o equipamento LUMiSizer - determina o tamanho das
particulas mediante o método STEP (Space and Time resolved Extinction Profiles) — foram
usados para observar como as variaveis da sintese influenciam a estabilidade e a velocidade
de sedimentacdo. Conseqlientemente foi determinada a melhor condicdo de sintese em funcéo
do i) tamanho e ii) fase das particulas de éxido de ferro. Finalmente medicdes de refletancia
difusa mostram que as transicdes de energia na regido visivel ndo houve uma grande variagéo.

Palavras Chave: oxido de ferro, nanoparticulas, infravermelho.
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