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Introducao

O comportamento térmico das nanoparticulas de
oxido de ferro funcionalizadas é de fundamental
importédncia para determinacdo da estabilidade
térmica destes materiais. E conhecido que sob
aguecimento a magnetita (FesO,) é convertida em
outros 6xidos, a sequéncia de reacdes é 2 Fe304+
% 02 — 3 y- Fe203 — 3 (a-Fe20;)". E esperado
qgue a funcionalizacdo ndo altere a sequéncia de
reacOes, apenas modifiqgue o mecanismo reacional
e a estabilizagdo da fase cristalina. A cinética ndo
isotérmica pode ser usada como uma ferramenta
para investigar as modificagcbes no mecanismo
reacional. A obtencdo de dados é realizada in situ, e
€ uma das vantagens da cinética nao isotérmica,
que pode ser aplicada para diversos materiais.
Assim, este trabalho tem como objetivo investigar a
influencia da funcionalizagdo na transi¢cdo solido-
sélido das nanoparticulas de Fe;0,4 e determinar o
comportamento térmico das nanoparticulas de
Fes0, e Fe;04-EDTA.

O objetivo do trabalho foi sintetizar e caracterizar
termicamente as nanoparticulas de 6xido de ferro
funcionalizadas com EDTA e estudar o
comportamento da cinética da sequencia de
rea¢cBes do 6xido de ferro.

Material e Métodos

As nanopatrticulas de Fe;O, e FesO4,-EDTA foram
sintetizadas pelo método da co—precipitagéoz. Nesta
metodologia, foi preparada uma solucdo aquosa de
0,05 mol/L de FeCl;.6H,O e 0,025 mol/L de
FeCl,.4H,0. A esta solucéo foi adicionado NH,OH,
até atingir pH em torno de 10, sob agitacédo
constante e atmosfera inerte de N, As
nanoparticulas de Fe;0, serdo lavadas com agua e
etanol e separadas com auxilio de um ima.

Para a sintese das nanoparticulas de Fe;O4-EDTA,
foi realizado de forma similar, porém com adicao de
50 ml de uma solucdo de 0,002 mol L™ de EDTA
logo ap6s a adicdo da base.

As técnicas de caracterizacdo utilizadas foram:
Difratometria de Raios-X (DRX), Microscopia
eletrbnica de varredura (MEV) e de Transmissao
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(MET), Espectroscopia na regido do infravermelho
com transformada de Fourier (FTIR) e Analise
Térmica (TG/DTG/DTA).

Resultados e Discusséao

Durante o aquecimento das nanoparticulas de Fe3;0,
e Fe304-EDTA foi verificado que o éxido y-Fe,0; foi
obtido como intermediario na decomposicdo de
Fe;O, e Fe3s04-EDTA, como confirmado pelas
curvas TG-DTA e DSC. Além disso, o Fe;O4,-EDTA
apresentou o pico de temperatura (T, = 573,5 °C) de
transicdo soélido-solido (y-Fe,O; — a-Fe,03) superior
ao observado para FesO, (T, = 533,0 °C),
confirmando que as moléculas de EDTA estabilizam
as nanoparticulas eficientemente. Como resultado,
0 mecanismo de reacdo da transicdo soélido-sélido
também foi alterado. A nanoparticula de Fez0,
exibiu uma reagdo autocatalitica (Cn? com energia
de ativagdo igual a 205,6 kJ mol”; enquanto o
Fe;04,-EDTA propiciou a alteragdo da reacgéo
autocatalitica (Cn) para o um reacéo controlada pela
difusdo associado com a nucleacdo e crescimento
(segundo Avrami / Erofeev -An). A energia de
ativacdo obtida foi de 193,4 e 172,5 kJ mol™,
respectivamente. Sua mudanca deve-se ao
consumo de vacancias, providos pela
funcionalizagdo com o EDTA. Além disso, o estudo
cinético foi bem realizado, devido a consisténcia
entre as curvas tedricas e experimentais obtidas
para cada amostra, com seus respectivos modelos
cinéticos obtidos.

Conclusodes

Os resultados mostraram que a funcionalizacdo da
superficie das nanoparticulas de Fe;O, com EDTA
altera 0 mecanismo da reacéo de oxidagao do 6xido
de ferro, estabilizando as nanoparticulas
funcionalizadas.
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