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Propriedades estruturais e morfoldgicas das
nanoparticula de ferrita de cobalto CoFe,0,
sintetizada pelos métodos de co-
precipitacao e sol-gel.

RESUMO

?;‘r:‘a"’“';a L'J";‘:i”a cr:noasﬂtioer:a” OBJETIVO: Neste estudo investigamos as propriedades estruturais e morfoldgicas
Universidade Tecnoldgica Federal das nanoparticulas de ferrita de cobalto CoFe,0, Sintetizadas por sol-gel e co-
g‘r’azi?’a”é - UTFPR, Londrina, PR, precipitacdo, calcinadas nas temperaturas 700 °C, 800 °C, 900 °C e 1000 °C no ar

por 2 horas. A difragdo de raios X (DRX) mostra que todas as amostras
Walmir Enno Pottker apresentaram a estrutura de uma ferrita tipo espinela, independente do método
walmir@utfpr.edu.br de sintese adotado; com tamanho do cristal calculado no intervalo: 23,99 - 43,94
Universidade Tecnoldgica Federal
do Parana - UTFPR, Londrina, PR, nm e 15,58 - 36,28 nm para sol-gel e co-precipitacdo respectivamente. As
Brasil

imagens de microscopia eletrénica de transmissdo (MET) revelam formas
alongadas com grande aglomeragdo para ambas as sinteses, na faixa de 18,1 -
230,9 nm e 14,6 — 38,8 nm para sol-gel e co-precipitagdo respectivamente. A
partir das técnicas de DRX e MET constatou-se que a sintese por sol-gel apresenta
nanoparticulas com maior tamanho de cristal e grao.

PALAVRAS-CHAVE: Ferrita de cobalto. Nanoparticulas. Métodos quimicos de
Sintese.
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1. INTRODUCAO

As nanoparticulas de ferrita sdo conhecidas como MFe,0, onde M é um
metal de transicdo como: Ni**, Fe?*, Co*". Este estudo se restringiu a ferrita de
cobalto que possui estrutura cubica de corpo centrado CCC do tipo espinela. A
analise das nanoparticulas de ferrita de cobalto, em especial, foi voltada para as
propriedades estruturais e morfolégicas [1].

Entre as aplicagdes da CoFe,0, destaca-se sua aplicagdo em gravagao
magneto-dptica e armazenamento de dados de alta densidade, mas para tais
aplica¢Oes a estabilidade das nanoparticulas devem se controladas e analisadas.
Na atualidade existem vdrias técnicas que podem ser usadas para sintetizar as
nanoparticulas, como: sol-gel, co-precipitagcdo, hidrotermal, pirdlise a laser e
métodos de microemulsdo. Dessa forma, buscou-se as melhores formas de
sinteses para obter as especificidades de uma determinada aplicagdo [2-3].

A obtencdo das nanoparticulas de ferrita de Cobalto, restringiu-se as sinteses
por sol-gel e co-precipitacdo. Sendo que, ambos os processos sdo quimicos, o que
torna a sintese mais econdmica resultando em um controle maior das
propriedades fisicas e quimicas das particulas, porém pode conter impurezas no
produto final. [4]

2. METODOLOGIA

As nanoparticulas de CoFe,0,foram obtidas a partir das sinteses por sol-gel e
co-precipitacdo, utilizando os seguintes reagentes sem purificacdo adicional:
Cloreto de cobalto (ll) hexahidratado (99%), cloreto de ferro (lll) hexahidratado
(97%), nitrato de cobalto (hexahidrato de nitrato) (98,5%), ferro (lll) nitrato
enaahidrato (98%) de Sigma Aldrich. O hidréxido de sédio (nota analitica) é
adquirido da Merck.[5-6]

Utilizou-se o raios-X (DRX) para identificar a estrutura e o tamanho médio
dos cristais, em um difractébmetro PANalytical X'Pert Pro MPD que opera na
geometria de Bragg-Bretano com usando radiagdo CuKa . Coletou-se os
difratogramas a temperatura ambiente no intervalo de 10° a 100° em um passo
de 0,03°. Para identificar as fases cristalograficas e quantificar a composicao
guimica das amostras, utilizou-se dados estruturais do Centro Internacional de
Dados de Difracdo (ICDD. Com o auxilio do software X’Pert HighScore Plus e do
software OriginPro foi possivel tratar os dados obtidos no difractdmetro.

Para a andlise do tamanho e forma das nanoparticulas, utilizou-se o
microscopio eletrénico de transmissdo JOEL JEM 2100F (TEM) operando a 220
keV.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os padrGes de difracdo de raios-X sdo apresentados na Figura 1, para as
nanoparticulas sintetizadas pelos métodos de sol-gel e co-precipitacdo revelam
um aumento das intensidades dos picos com a temperatura de calcina¢ao entre
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700°C a 1000°. Um dos possiveis motivos para este acréscimo é devido a uma
maior cristalinidade e tamanho da particula durante o processo de calcinagdo. E
como esperado, os difratogramas para ambas as sinteses sdo idénticos, visto que,
independente do processo de formacdao da nanoparticula sua estrutura cristalina
deve permanecer a mesma. Os padrdes de difracdo das amostras CoFe,0,
apontam para a formacdo de uma fase com estrutura de espinélio
(JCPDS 02-1045).

Figura 1 - Difratograma da CoFe,0, sintese por Co-precipitacdo a esquerda e por
Sol-gel a direita.
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Fonte: Autoria prépria (2017).

Para determinar o tamanho médio do grdo, utilizou-se o microscépio
eletrénico de transmissdo (MET), apds a captura das imagens as mesmas foram
analisadas no software ImageJ para medir o tamanho de cada grao, em seguida

O tamanho e a distribuicdo média das particulas, obtidos no microscépio
eletrénico de transmissdo (MET), sdo avaliadas medindo mais de 100 particulas
por meio do software Imagel. Posteriormente, os dados sdo ajustados para uma
distribuicdo gaussiana para obter o tamanho médio (d). Os valores referentes ao
tamanho médio do cristal e tamanho médio do grao estdo expressos na Tabela 1.

Tabela 1 - Caracteristicas estruturais das particulas sintetizadas por Co-
precipitagao e Sol-gel.

Temperatura Tam. Cristal CP Tam. Cristal SG Tam. Médio grdo  Tam. Médio grao
cpP SG

(°C) (hm) (nm) (nm) (hm)

700 15,58 23,99 14,58 + 0,69 18,06 £ 0,73

800 19,42 37,61 19,03 £ 0,52 38,02 +1,09

900 30,37 43,94 27,63+ 0,54 57,13+0,26

1000 36,28 38,47 38,76 +0,82 230,92+ 0,41

Fonte: Autoria prépria (2017).
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Legenda:
Tam. = Tamanho; CP = Método por Co-precipitacdao; SG = Método por Sol-gel
4. CONCLUSAO

As nanoparticulas de CoFe,0, foram sintetizadas com sucesso pelos método
de co-precipitacdo e sol-gel. As particulas calcinadas na faixa de temperatura de
700-1000 °C apresentaram uma estrutura de ferrite de espinélio, com tamanho
do cristal calculado no intervalo: 23,99 - 43,94 nm e 15,58 - 36,28 nm para sol-gel
e co-precipitacdo respectivamente. As imagens de microscopia eletrénica de
transmissdao (MET) revelam formas alongadas com grande aglomeracdo para
ambas as sinteses, na faixa de 18,1 - 230,9 nm e 14,6 — 38,8 nm para sol-gel e co-
precipitacdo respectivamente. A partir desta andlise evidencia-se a necessidade
de investigar as propriedades magnéticas e Opticas para elucidar suas
aplicabilidades em funcdo do tipo de sintese.
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Structural and Morphological Properties of
CoFe,0, Nanoparticles Synthesized by Co-
precipitation and Sol-Gel Method.

ABSTRACT

OBJECTIVE: In this study, we investigated the structural and morphological
properties of CoFe204 cobalt ferrite nanoparticles. Synthesized by sol-gel and co-
precipitation, calcined at temperatures of 700 ° C, 800 ° C, 900 ° C and 1000 ° C in
air for 2 hours. X-ray diffraction (XRD) shows that all samples had the structure of
a spinel-type ferrite, independent of the synthesis method adopted; With crystal
size calculated in the range: 23.99 - 43.94 nm and 15.58 - 36.28 nm for sol-gel and
co-precipitation respectively. Transmission electron microscopy (TEM) images
reveal elongated forms with large agglomeration for both syntheses, in the range
of 18.1-230.9 nm and 14.6-38.8 nm for sol-gel and co-precipitation respectively.
From the techniques of XRD and MET it was verified that the synthesis by sol-gel
presents nanoparticles with a larger size of crystal and grain.

KEYWORDS: Cobalt ferrite. Nanoparticles. Chemical Methods of Synthesis.
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