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Resumo

Foi investigada a possibilidade de sintetizar nanoparticulas de ferrita de tério
(ThFe204) pelo método de combustdo, usando razdes glicina/nitrato G/N =1 e 2. As
amostras foram caracterizadas por espectroscopia no infravermelho por
transformada de Fourier (IV-TF) e difracdo de raios X (DRX). Na amostra produzida
com G/N = 2, foi observada uma banda de vibrac&o do sitio octaédrico do Th-O em
547,7 cm, indicando a provavel formacdo de ferrita de tério. No difratograma da
mesma amostra, foi observada uma fase cubica do tipo espinélio, atribuida a ferrita
de tério. O tamanho médio dos cristalitos dessa fase, estimado a partir dos
difratogramas pelo método de Debye-Scherrer, € da ordem de 65 nm.
Palavras-chave: Ferrita; Tério; IV-TF; Combustdo homogénea.

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF THFE204 NANOPARTICLES USING
THE COMBUSTION METHOD

Abstract

We investigated the possibility of synthesizing thorium ferrite nanoparticles (ThFe204)
by the combustion method, using with glycine/nitrate ratios G/N = 1 and 2. The
samples were characterized by Fourier transform infrared (FTIR) spectroscopy and
X-ray diffraction (DRX). In the sample produced with G/N = 2, we observed a
vibration band of the octahedral site of Th-O at 547,7 cm, suggesting a probable
thorium ferrite phase. In the diffractogram of the same sample, we observed a cubic
spinel-type phase, attributed to thorium ferrite. The average crystallite size of this
phase, estimated from the diffractograms using the Debye-Scherrer method, was of
the order of 65 nm.
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1 INTRODUCAO

As ferritas cubicas com estrutura espinélio de férmula MFe204, em que M € um
metal divalente [1], como, por exemplo, Fe, Zn, Mn, Ni e Co, sdo materiais com
varias aplicacdes no campo da medicina e eletronica, entre outros, devido a suas
caracteristicas fisicas (apresentam carater magnético) e morfologicas
(nanoparticulas) [2]. Um elemento quimico que apresenta valéncia predominante 4+,
mas também apresenta indicios de valéncia catibnica 2+ € o Tério [3], porém néo
existe estudo reportando uma rota de sintese da ferrita de tério, apenas estudos de
simulacdo ou de ferritas mistas [4-6]. Neste trabalho foi investigada a sintese de
ThFe204 por combustdo, um método facil e econdbmico, que permite obter materiais
com alto grau de pureza.

2 DESENVOLVIMENTO

2.1 Materiais e Métodos

As amostras de ferrita de tério foram preparadas pelo método de combustdo, em
que foram utilizados nitratos de ferro e de torio com 98% de pureza da marca
Aldrich, e glicina com 98,5% de pureza da marca Aldrich. De acordo com a
estequiometria de ThFe204, foram solubilizados os reagentes em agua deionizada,
para a formacdo de amostras com G/N = 1 e 2, chamadas, respectivamente, de GN1
e GN2. As solucdes foram aquecidas em uma placa quente a aproximadamente 100
°C para ocorrer a evaporacdo da agua e, em seguida, a combustdo das amostras,
formando ferrita.

2.1.1 Caracterizagao

As amostras foram caracterizadas por espectroscopia de infravermelho por
transformada de Fourier (IV-TF), em um espectrdmetro Simadzu IRPrestige21 em
pastilhas de KBr, e também foi obtido o difratograma da amostra GN2 em um
difratbmetro X Pert Pro Panalitical com um alvo de cobre (A = 0,154 nm).

2.2 Resultados e Discusséo
A Figura 1 apresenta a comparacdo entre os espectros IV-TF das amostras de
ThFe204 com diferentes razdoes G/N.



78

— GN1 o

——ocnN2 =) /g e
== e ra £
72 - ,&\,\l-E ﬁ':m :F / T
R AWaas |
/_,-//- 1| /
66 - ~ |/
T P i
E)E _“”“'NMV\-‘(\’\JI\'{/‘MV.‘ :é:) ,/f-//
S "2,
©
S 60-
C
«Q o
=
£
wn 54 4 i i
S : :
— 1 i i
S e \
48 + S o 3 bl
~© 2 ©
] - ©
o @il V
42 < (SR .
NN 0
. | . T . T . T . T : T :
4000 3500 3000 2500 2000 1500 1000 500

-1
cm
Figura 1. Espectro IV-FT das amostras GN1 e GN2.

Ambas as amostras apresentam a banda 671,2 cm, proveniente da absorcdo
metal-oxigénio na posicao tetraédrica de estiramento do grupo Fe-O [7]. As bandas
1396,5 cm™ [8] e 3448,8 cm™ [9] sdo oriundas de estiramentos do grupo O-H,
indicando absorcédo de agua pelas amostras. As bandas 1705,1 cm™ [10] e 1628,1
cm? [11] indicam, respectivamente, a presenca de Th(NOz)2 e Fes(NOz), sugerindo
que a sintese de ferrita, nos dois casos, foi apenas parcial. As bandas 2337,7 cm™ e
2360,8 cm! sdo atribuidas a absorcéo de moléculas de CO2 da atmosfera [12] e, por
fim, a banda 547,7 cm™, presente apenas na amostra GN2, indica a presenca de
metal-oxigénio na posi¢ao octaédrica de estiramento do grupo Th-O [13].

A Figura 2 apresenta o difratograma da amostra GN2, em que foram identificadas
duas fases, dioxido de tério e um material de estrutura espinélio. Os picos
associados a estrutura espinélio, caracteristica das ferritas cubicas, estao indicados
pelos respectivos planos de difracdo; os outros picos séo atribuidos ao dioxido de
torio.
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Figura 2. Difratograma da amostra GN2.

Para o célculo do tamanho médio dos cristalitos foi utilizada a equacdo de Debye-
Scherrer

d = 0,891/Bcosb (1)

em que d é o tamanho médio dos cristalitos, 1 é o comprimento de onda da radiacao
utilizada (0,154 nm para a linha Ka do cobre), g é a largura a meia altura do pico de
maior intensidade (o pico 311, no caso) e 68 é a posi¢cdo do pico [14]. O valor
encontrado foi d = 65 nm.

3 CONCLUSAO

Os resultados obtidos por IV-TF mostram que, nas duas amostras, a sintese de
ferrita ndo foi total, pois foram observadas bandas de vibracdo caracteristicas dos
nitratos de torio e ferro. Entretanto, foi possivel constatar a provavel formacdo de
nanoparticulas de ThFe204 na amostra com GN2 devido a identificacdo de uma
estrutura espinélio pelo método de DRX com tamanho médio de cristalito de 65 nm e
de uma banda de vibracdo caracteristica de Th-O pelo método de IV-TF. Como a
concentracdo de ferrita foi relativamente pequena em relacdo a concentracdo de
ThO2, uma possibilidade de trabalhos futuros é a investigacdo de diferentes rotas
(sol-gel, coprecipitacdo), combustiveis (acido citrico, ureia, acido ascorbico) e
parametros (temperatura, tempo, pH, concentracdo molar) de sintese para a
obtencéo de uma concentracdo maior de ThFe204 nas amostras.
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