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Resumo

Nanoparticulas magnéticas sdo amplamente empregadas em diversas areas devido
as suas propriedades superparamagnéticas, e vem sendo estudadas por todo o
mundo com potencial em campos como biomedicina e tratamento de efluentes.
Nesse experimento as propriedades de ferritas mistas de manganés e zinco foram
testadas e avaliadas com base na sua concentracdo de zinco em cada composto,
usando como fator de comparacdo suas velocidades médias de arraste em um
tanque de ondas graduado na presenca de um campo magnético externo. O
processo procura viabilizar um método de analise que sugira possivel coeréncia com
resultados observados em outro método de caracterizacdo magnética, a
magnetometria por amostra vibrante. Tais resultados apresentaram maior
magnetizacdo de saturacdo para as amostras de MnosZnosFe204 assim como foi
observado maior velocidade de arraste nas amostras de mesma estequiometria.
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SPEED OF DRAG OF Mn-Zn FERRITE NANOPARTICLES DETERMINATION

Abstract

Magnetic nanoparticles are widely used in many areas due to their
superparamagnetic properties and are being studied worldwide with potential in fields
such as biomedicine and effluent treatment. In this experiment the properties of
mixed ferrite of manganese and zinc were tested and evaluated based on their zinc
concentration in each compound, using as a comparison factor their average speed
of drag in a graduated tank of waves, when it is in the presence of an external
magnetic field. The process seeks to make feasible a method of analysis that
suggests possible coherence with results observed in another magnetic
characterization method, vibrant sample magnetometry. These results presented
higher saturation magnetization for the samples of MnosZnosFe204 as well as a
higher speed of drag in the samples of the same stoichiometry.
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1 INTRODUCAO

A procura por materiais alternativos para aplicacdes especializadas em
diversos casos cresce a cada dia com o aparecimento de novos problemas com
processos atuais. As ferritas tem tido seu papel assegurado nas demandas atuais
gracas as suas propriedades superparamagnéticas quando seu tamanho é reduzido
(nanoparticula), tendo aplicacdes diretas nos mais vastos campos de pesquisa.

O processo aqui estudado teve como objetivo buscar uma forma de substituir
métodos de maior custo, como a magnetometria por amostra vibrante e
magnetometria por dispositivo de interferéncia quéantica (SQUID), na obtencdo de
resultados criando oportunidade de posteriores estudos mais avangados no ramo,
possibilitando a geragdo de conclusdes mais rapidas, baratas e ao mesmo tempo
pertinentes. Para isso, a velocidade de arraste de ferritas mistas Mn-Zn foi
observada para trés concentracdes de zinco distintas quando dispersas em parafina
em presenca de um campo magnético externo aplicado.

Trata-se de um estudo cujos parametros utilizados foram baseados em outros
trabalhos [1,2], tendo variagbes simplificadas no intuito de agregar conhecimento
para futuras continuidades nas pesquisas do comportamento magnético das
nanoparticulas, seguindo os conceitos consolidados para as ferritas em dimensdes
maiores.

Todos os materiais possuem propriedades magnéticas, porém sO é possivel
classifica-las na presenca de um campo magnético. As nanoparticulas magnéticas
agui estudadas apresentam comportamento superparamagnético que, acima da
temperatura de bloqueio, estabelece que o material s6 se magnetize quando
exposto a um campo magnético externo, e apdés a remocao desse o campo nhao
apresenta magnetizagéo remanescente.

A estrutura cristalina das ferritas do tipo espinélio (MFe204, em que M é um
metal divalente) é formada por um empacotamento cubico de face centrada (CFC)
de atomos de oxigénio de maneira que os ions metalicos ocupam os intersticios
entre esses atomos, denominados sitios tetraédricos (localizados entre 4 ions de
oxigénio) e sitios octaédricos (localizados entre 6 ions de oxigénio) e a ocupacao
dos ions divalentes nos sitios vai dar origem ao comportamento magnético do
material [3].

Ferritas formadas por mais de um metal divalente sdo chamadas de ferritas
mistas. Neste trabalho, a ferrita mista de Mn-Zn foi o objeto de estudo.

Ferritas em dimensBes ndo nanométricas, denominadas bulk tem suas
propriedades alteradas quando o ion ndo magnético de zinco é inserido na sua
estrutura [4]. Observa-se uma diferenciacdo na interacdo dos ions que ocupam 0s
sitios octaédricos e tetraédricos gerando um momento magnético de spin resultante
ndo nulo até que, para uma concentracdo grande de zinco, haja a predominancia
das propriedades paramagnéticas do ion de zinco.

Neste sentido, a velocidade de arraste das nanoparticulas verificada para trés
diferentes concentracdes de zinco sugere uma mesma tendéncia de variacdo que a
magnetizacdo em funcdo da concentracdo de zinco apresentada na literatura para
ferritas bulk, como apresentada na Figura 1.
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Figura 1 Efeito da Magnetizacdo de Saturagéo (a OK) pela adi¢cdo de Zn nas ferritas de Mn, Co e Ni

[4].

2 MATERIAIS E METODOS

O experimento se consistiu na medi¢cdo da velocidade de arraste da ferrita
mista, em trés diferentes concentracdes de zinco dispersas em matriz de parafina,
na direcdo e sentido de um campo magnético externo aplicado a uma determinada
distancia. A partir disso, a curva de velocidade média de arraste por concentracdo
de zinco foi obtida para o material. Tais resultados foram comparados com a curva
de magnetizacdo de saturacdo por concentracdo de zinco obtida a partir da andlise
de magnetometria por amostra vibrante.

2.1. Sintese por Combustdo em Solucéo (SCS)

A fabricacdo da ferrita mista se deu pela utilizacdo do método de sintese por
combustdo em solucdo na qual nitratos metalicos sdo misturados a um combustivel
e colocados em solucdo em agua destilada. A solucéo € aquecida a 100°C até que
entre em combustdo autossustentada e haja a formacao de uma espuma facilmente
desaglomeravel e, ap6s maceracdo mecéanica manual, o pé de nanoparticulas é
obtido.

Foram sintetizadas nanoparticulas das seguintes ferritas: MnFe20as,
Mnos0ZnosoFe204 e ZnFe204, respeitando a estequiometria para a formagédo das
solucbes dos nitratos metalicos e a glicina (combustivel utilizado), na razédo Glicina-
Nitrato igual a 1.
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2.2. Preparacéao dos Corpos de Prova

O pé6 de nanoparticulas obtido da sintese foi disperso em parafina liquefeita a
60°C em chapa aquecedora formando um compdésito, na propor¢cao 1:10. Esse
composito liquefeito foi colocado em matriz metalica cilindrica de 15 mm de diametro
interno e 37 mm de comprimento. Abaixo de 36°C, a parafina solidifica e entdo um
bloco solido é formado. A partir disso, corpos de prova entre 5,0mm e 6,5 mm de
altura s&o obtidos para o ensaio de arraste.

Esse processo foi repetido para cada uma das ferritas em todas as
concentracdes de zinco.

2.3. Método de Arraste

O método trata da medi¢do da velocidade média de deslocamento dos corpos de
prova em direcdo ao campo magnético fixo aplicado. O deslocamento foi feito em
um tanque de ondas de 2500cm?2 com escala graduada, preenchido com 2 litros de
agua destilada.

O corpo de prova é colocado a 10 cm de distancia do ima e a velocidade é
determinada pela razdo entre essa distancia percorrida e o tempo gasto para o
deslocamento.

Cada corpo de prova foi ensaiado 3 vezes, sendo 4 corpos de prova para cada
ferrita sintetizada. Dessa forma, a velocidade média de arraste foi obtida por 12
velocidades de arraste medidas.

2.4. Magnetometria por Amostra Vibrante

O comportamento magnético das nanoparticulas dispersas em parafina foi
investigado pela técnica de magnetometria por amostra vibrante através do ensaio
dos corpos de prova fabricados de cada concentracdo de zinco no magnetémetro
Princeton Appllied Research modelo 155, com campo aplicado de 9 kOe em
temperatura ambiente, no Laboratorio de Magnetometria do Centro Brasileiro de
Pesquisas Fisicas (CBPF).

3 RESULTADOS E DISCUSSAO
3.1. Método de Arraste

Na Tabela 1 sdo apresentados os resultados da velocidade média dos corpos de
prova para as nanoparticulas de ferritas de MnFe204, Mno,s0Zno,s0Fe204 € ZnFe20a4.
A partir desses dados, a curva apresentada na Figura 2 foi tracada considerando a
tendéncia dos dados nos intervalos das concentragdes.
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Tabela 1: Resultados do ensaio de arraste para as nanoparticulas de MnFe204, Mno s0Zno soFe204 €

ZnFe204
Ferrita Tempo (s) | Distancia (m) | Velocidade (m/s)
MnFe,O, 13,72 0,01 0,000729
M g 50ZNo,50F €20, 13,69 0,01 0,000732
ZnFe,0, 49,61 0,01 0,000202
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Figura 2 Velocidade de arraste pela concentragédo de zinco para as nanoparticulas de MnFe20a,
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3.2. Magnetometria por Amostra Vibrante

A curva de magnetizagdo por campo magnético para as amostras é mostrada na
Figura 3. A variacdo da magnetizacdo de saturacdo pela concentracdo de zinco é
apresentada na Figura 4. As curvas apresentaram histerese desprezivel,
comportamento esperado para materiais superparamagnéticos de acordo com a
literatura [5] e verifica-se uma maior magnetizacao para as nanoparticulas de ferrita

Mno,50ZNo,50F€204.
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Figura 3 Magnetizacado das ferritas de Mn-Zn em matriz de parafina
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Figura 4 Magnetizagéo de saturacé@o por concentracdo de zinco
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E possivel verificar que a curva de magnetizacdo por concentracdo de zinco
apresenta a mesma tendéncia que a curva de velocidade de arraste por
concentracdo de zinco obtida pelos dados do método de arraste, apresentada na
Figura 2. Essa tendéncia sugere que seja possivel estimar o comportamento
magnético das ferritas mistas Mn-Zn pelo método de arraste. Além disso, as curvas
sdo muito semelhantes aquelas apresentadas em [4] para as ferritas bulk, que
mesmo o ion de zinco ndo sendo magnético, quando inserido na estrutura da ferrita
gue contenha um metal divalente magnético gera um momento magnético de spin
resultante maior em concentragdes préoximas a 50%.

4 CONCLUSAO

Diante dos resultados obtidos, é possivel dizer que o método de arraste se
mostrou uma ferramenta interessante para a verificacdo do comportamento
magnético da ferrita mista de Mn-Zn sintetizada pelo método de combustdo em
solucéo, ja que a curva adquirida a partir das velocidades médias de arraste dos
corpos de prova pela concentracdo de zinco tem a mesma tendéncia daquela
apresentada na literatura para ferritas bulk e da curva de magnetizacdo por
concentracdo de zinco obtida pela técnica de magnetometria por amostra vibrante.

Tais resultados sugerem que € possivel, através de mais estudos, estimar o
comportamento magnético das nanoparticulas em substituicdo aos métodos usuais
de caracterizacdo magnética, como a propria magnetometria por amostra vibrante e
a magnetometria por dispositivo de interferéncia quantica.

O método de arraste se vale de outra importante vantagem em relacdo aos
métodos usuais: baixo custo, facil execucdo e nao requer espacos fisicos extensos
ou salas dedicadas ao método, além de ser de simples reprodutibilidade.
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