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Resumo

Nos ultimos anos, a pesquisa sobre materiais nanoestruturados tem ganhando cada
vez mais destaque, devido a sua grande gama de aplicacbes. Dentre suas
caracteristicas, destacam-se suas propriedades magnéticas. Neste trabalho,
procurou-se produzir e caracterizar nanoparticulas magnéticas de 6xido de cobalto,
através do chamado Método Pechini, bem como estudar suas caracteristicas
estruturais e suas aplicacdes nos mais diversos campos, incluindo na medicina.

Introducéo

Recentemente, a pesquisa e producdo de materiais em escala nanométrica tém
recebido grande atencdo. Varios métodos foram desenvolvidos para a sintese
desses materiais, que chamaremos de nanoparticulas (NPs), especialmente éxidos
de metais de transicao , tais como 6xido de cobalto e de ferro, pois eles apresentam
caracteristicas Unicas, principalmente em termos magnéticos e elétricos.

O oOxido de cobalto (Il, 1), Coz04, bem como outras nanoparticuas que
possuam cobalto em sua composicdo, tém despertado interesse devido a sua
interessante dependéncia entre forma e tamanho no que remete as suas
propriedades (Bhatt, 2011). Além disso, essa classe de materiais possui diversas
aplicacbes em novas tecnologias, como em sensores eletroquimicos, sensores de
estado sélido e filmes finos, mas o que tem atraido mais atencédo é a possibilidade
de aplicacbes de nanoparticulas de cobalto, ou que possuam cobalto em sua
composi¢cdo na medicina, atuando em um sistema “delivery” de drogas, contrastes
de imagens ou em tratamento de cancer, através da hipertermia. Além disso, o 6xido
de cobalto € um material que pertence a classe dos materiais antiferromagnéticos, e
gue exibe o fenbmeno do tunelamento quantico da magnetizacdo (Papis, 2009).

A sintese desse material se deu através do chamado Método Pechini
(Pechini, 1967), também chamado de método dos precursores poliméricos, sendo
ele uma rota sol-gel com diversas variagdes, que apresenta grandes vantagens na
sintese de materiais nanoestruturados, pois possibilita uma sintese a temperaturas
relativamente baixas, num processo que apresente baixa contaminacdo e
possibilidade de obtencdo de materiais homogéneos e nanoestruturados (Lena,
2008).

Neste trabalho, procurou-se sintetizar nanoparticulas magnéticas de oxido de
cobalto utilizando o Método Pechini, bem como caracterizar o material através de
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técnica de caracterizagdo como distribuicdo do tamanho de particulas através de
dispersdo de laser, utilizando um equipamento Dynamic Light Scattering, e
posteriormente estudar suas possibilidades de aplicacdbes dependendo dos
resultados das caracterizacoes.

Metodologia

Para a preparacao do material, foi utilizada uma variacdo do Método Pechini, a qual
podemos chamar de Método Pechini modificado.

Solucdo Aquosa de Co(NO3)2
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Figura 1 — esquema para a preparacao do gel através do Método Pechini.

A figura 1 mostra um fluxograma da metodologia empregada na preparacao
do gel, base para a producdo do material. A escolha do sal foi feita levando-se em
conta que o Co forma a rede desejada. Além disso, levou-se em conta também que
0s materiais indesejaveis que seriam formados, tais como 0s nitratos, eram
facilmente removidos com uma calcinacdo a uma temperatura moderada.

O processo tinha inicio a partir de uma solu¢gdo aquosa contendo 7,59 de
nitrato de cobalto [Co(NOs).], devidamente homogeneizada e mantida sob agitacdo e
temperatura constante de 80°C. A esta solucdo, apés a completa dissolucao do sal,
foram adicionados acido citrico (na proporcdo metal/acido, em mol, 1:3) para a
formatacdo de um citrato metalico, e etilenoglicol, gota a gota, (na propor¢céo
acido/etilenoglicol, massa/volume, de 0,6), seguido de agitacao.

O gel obtido da reacédo foi seco em estufa por um periodo de até 24 horas,
para remocdo do excesso de agua. Entdo, o material passou por uma calcinacéo
inicial em temperaturas entre 300°C e 350°C. Esse aguecimento causou a expansao
do material por aprisionamento de gases, como mondéxido e diéxido de carbono,
além de vapor d’dgua, resultando desta pirdlise um material fragil, semelhante a uma
espuma, denominado “puff’. O “puff’ foi moido, obtendo-se um pé finamente dividido.
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Este p6 foi novamente calcinado, em diferentes temperaturas, por 2 horas, para
finalizar a producédo do composto esperado.

Resultados e Discussao

Primeiramente, foi observado e registrado o tempo para que ocorresse a
esterificacdo, bem como a variacéo da viscosidade do gel com o passar do tempo.

A solucéo resultante que apresentava uma coloracédo avermelhada, foi agitada
até que adquirisse uma coloracdo arroxeada, ganhasse viscosidade e a sua
temperatura aumentasse espontaneamente para valores entre 90°C e 110°C. A
mudanc¢a de coloracdo e viscosidade da solucao sinalizou que a esterificacao foi
realizada com sucesso, ou seja, sinal que o acido citrico reagiu com o etilenoglicol,
formando 4gua e éster.

Verificou-se que o tempo para que a reacdo de esterificacdo se completasse
foi de 2 horas e 30 muitos. ApGs esse intervalo de tempo, a solugcdo passou da
coloracdo avermelhada para a coloracdo arroxeada, mas apresentou pouca
viscosidade. Ao se passar em torno de 30 minutos ap0s a esterificacao, observou-se
gue a solucao adquiriu uma viscosidade caracteristica do gel.

A secagem em estufa ocorreu com temperatura de 100°C. A amostra
permaneceu por volta de 18 horas, formando uma resina que posteriormente foi
calcinada.

A calcinacdo inicial formou um p6, que foi moido e calcinado novamente. O
material resultante foi diluido em diferentes materiais (Agua, metanol e etanol) e
analisado através de Dynamic Light Scattering, para observacdo da distribuicdo de
tamanho das particulas.
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Figura 2: Graficos da distribuicdo de diametros, em nandmetros, das nanoparticulas,
em relacdo a sua quantidade total analisada. Em (a), a analise foi feita com diluicdo
da amostra em etanol, em (b) utilizou-se o metanol para diluicdo, e em (c) a amostra
foi diluida em agua.

Observa-se na Figura 2, que a distribuicdo das nanoparticulas mostrou-se
mais homogénea quando diluidas em um &lcool do que em agua, porém, foi
observada uma grande variacao nos didmetros entre as trés andlises realizadas. Em
etanol, observou-se um diametro médio de 435,4 nm. Em metanol, o diametro médio
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foi de 649,4 nm e em &agua, foi de 529,5 nm.
Conclusoes

Utilizar o Método Pechini, dentro dessa variacdo para a producdo de nanoparticulas
de Oxido de cobalto, provou ser um método rapido, eficaz e de alto aproveitamento
em relacdo aos reagentes utilizados para a producdo do material. O material foi
obtido numa escala nanométrica, como demonstrado nos graficos das analises de
Light Scattering.

O que se observa também nos gréaficos é uma distribuicdo heterogénea dos
tamanhos para amostras diluidas em liquidos diferentes, o que podemos atribuir a
aglomeracao dos poés, devido a interacbes magnéticas, influenciando nas medidas
de DLS.

Em termos de aplicacbes, observou-se que o 6xido de cobalto € um material
cuja pesquisa estd em alta. Pode ser aplicado na eletroquimica, no campo de
sensores e catalisadores. Na medicina, 0 que atrai especialmente a atencédo é a
ferrita de cobalto (CoFe.Os), que pode ser produzida através da mesma
metodologia, diferenciando-se apenas pela adicdo de ions de ferro no decorrer do
processo, antes da adicao do etilenoglicol.

Conclui-se entdo que foi possivel obter nanoparticulas de 6xido de cobalto em
sua fase esperada.
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