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INTRODUCAO

O ferro é o quarto elemento mais abundante encontrado na crosta terrestre. O seu
estado de oxidacao varia conforme o ambiente em que se encontra, sendo mais comumente 2+
e 3+. O ferro esta distribuido de diversas formas, por exemplo, ligado a hemoglobina, como
sulfeto produto de atividade microbiana, etc. Dentre 0s seus compostos, destacam-se aqueles
nas formas de hidroxidos e 6xidos (GREENWOOD, 1997). Particularmente, no caso dos 6xidos,
a hematita (a-Fe;O3), maghemita (y-Fe;Oz) e o espinélio invertido magnetita (FesO4) séo
amplamente estudados. As razdes para isso se devem ao uso extensivo desses 6xidos como
pigmentos, imas, condutores elétricos, componentes eletrdnicos, nanomateriais, etc.

A magnetita é considerada o ima natural da Terra, responsavel pela existéncia do norte
magnético do planeta. Sua propriedade magnética foi descoberta pela primeira vez numa regiao
da Asia, chamada Magnésia, atual Turquia. Por causa desse fato que o minério ganhou tal
nome, e os imas também sdo chamados de magnetos. Na natureza, esse Oxido de ferro é
encontrado, geralmente incrustado em rochas e solo. Muito curiosamente, a magnetita também
pode ser encontrada em locais hdo muito comuns como pode se pensar: é possivel encontra-la
em bactérias (magnetospirillum, magnetotacticum) e em cérebros de abelhas, de cupins, de
alguns passaros e até mesmo em cérebros humanos

A estrutura cristalina (rede cristalina cubica) da magnetita permite que a mesma tenha
propriedades magnéticas, podendo ser usada nas antigas cabecas de gravacdo, nas fitas
cassetes, no armazenamento de informagodes, filmes finos, em trens-balas e mais recentemente
no tratamento e diagnéstico do cancer. A presenca de céations substituintes do Fe fez com que
alguns autores considerassem a magnetita uma fonte de nutrientes; uma vez que durante o
processo intemperismo (transformacdo da magnetita em hematita), ocorre a liberacdo de
cations para o solo.

Dada a ampla aplicabilidade, este trabalho tem como objetivo sintetizar e caracterizar
uma série de magnetitas por via seca é Umida para tentar entender quais sao as modificacdes
ocorridas na estrutura desses compostos por difracdo de raios X, espectroscopia Mossbauer e

infravermelho com transformada de Fourier.



REVISAO BIBLIOGRAFICA

Os oOxidos de ferro magnéticos (maghemita e magnetita) sdo compostos comuns que
estdo amplamente distribuidos na natureza e facilmente sintetizados em laboratorio. Eles estdo
presentes em quase todos os diferentes compartimentos do sistema global: atmosfera,
pedosfera, biosfera, hidrosfera e litosfera (CORNELL, 2003).

Os Oxidos de ferro magnéticos fazem parte da evolugdo da humanidade, estando
presentes em diversos objetos usados cotidianamente. Nas nanoestruturas, estao ligados aos
horménios LHRH, interagindo muito rapidamente com as células cancerigenas bloqueando-as
e, desta forma, funcionam como uma droga quimioterapica sistémica geral (INOVACAO
TECNOLOGICA, 2011).

Especificamente a magnetita € um mineral ferrimagnético com férmula quimica FezOa,
com estrutura de espinélio invertido. O seu nome segundo a IUPAC é 6xido do ferro (ll, Ill) e o
nome quimico comum Oxido ferroso-férrico. A magnetita pode também ser escrita como
FeO.Fe;0s3, que é uma porcdo wuistita (FeO) e uma porcdo hematita (Fe.Os). Refere-se a
diferentes estados de oxidagdo do ferro em uma estrutura, ndo uma solugdo solida. A
temperatura de Curie de magnetita é 858 K. Ele é preto ou marrom escuro com um brilho
metalico, tem uma dureza de Mohs de 5-6 e uma faixa preta (HURLBUT & KLEIN, 1985).

A magnetita (figura 1) é o mais magnético de todos o0s minerais que ocorrem
naturalmente na Terra. Ela é conhecida desde a antiguidade, pequenos fragmentos de
magnetita eram usados para pequenos pedacos de ferro. Tecnicamente, os magnetos foram
usados inicialmente na forma primitiva para a producdo de bussolas. Magnetita normalmente
leva a assinatura dominante magnética em rochas, e por isso tem sido uma ferramenta critica
no paleomagnetismo, uma ciéncia importante na descoberta e compreensdo das placas
tectbnicas e como dados historicos para 0 magneto e outros campos cientificos. A relagédo entre
magnetita e outros Oxidos de ferro (ilmenita, hematita e ulvospinela) € muito estudada, por
exemplo, em reagBes complicadas entre estes minerais e influéncia de oxigénio como e quando

magnetita preserva os registros do campo magnético da Terra (HARRISON et al., 2002).



Figura 1: Magnetita.

Magnetita difere da maioria dos outros 6xidos de ferro na medida em que contém tanto
ferro divalente e trivalente. Sua férmula é escrito como Y [XY] Os em que X = Fe', Y = Fe'' e os
colchetes indicam os sitios octaédricos (sitios M). Oito sitios tetraédricos (sitios T) séo
distribuidos entre Fe'" e Fe'', ou seja, os ions trivalentes ocupam os sitios tetraédricos e
octaédricos. A estrutura consiste de octaédrica e mistas camadas tetraédrica/octaédricas
empilhadas (CORNELL, 2003), conforme mostrado na figura 2:
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a) Visdo lateral da estrutura cristalina de
Fe;O,.
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Férmula estrutural:[Fe3*]{Fe3*Fe2*}O,.

Figura 2: Estrutura cristalina da magnetita.

Artificialmente a magnetita pode ser preparada em laboratério de diversas formas: como
um ferrofluido no método Massart pela mistura de cloreto de ferro () e cloreto de ferro (lll) na
presenca de hidroxido de sddio. A magnetita também pode ser preparada por co-precipitagdo
quimica, que consiste em uma mistura de uma solucéo 0,1 mol L de FeClz.6H,0 e FeCl,.4H,0
com agitacdo mecanica de cerca de 2000 rpm. A razdo molar de FeCls: FeCl, pode ser 2:1, esta
solucdo em aquecimento a 70 °C, e imediatamente a velocidade é elevada a 7.500 rpm e
adicionar rapidamente uma solugdo de NHisOH (10% em volume), imediatamente um
precipitado negro serd formado, que consiste de nanoparticulas de magnetita (MASSART,
1981).



METODOS UTILIZADOS

A primeira amostra adquirida na tentativa de sintetizar a magnetita foi a partir do
aguecimento, em uma mufla, do hidroxido de ferro com matéria organica, ambos triturados,
separados em dois cadinhos. 200 °C por uma hora, 400 °C por uma hora, 600 °C por duas
horas e 800 °C por duas horas. Os cadinhos foram esfriados em temperatura ambiente.

A segunda amostra foi 0 aquecimento de uma pequena aliquota do precipitado preto
adquirido (resultante da reacdo entre cloreto férrico e hidroxido de s6dio) com agucar, nas
mesmas condi¢des de temperatura. O cadinho foi esfriado naturalmente.

A amostra de numero trés foi o aquecimento em mufla de hidréxido de ferro com acucar
por 600°C por duas horas. Uma semana depois 0 mesmo cadinho foi aquecido a 700°C por
duas horas.

A amostra quatro foi o0 aquecimento em mufla do hidréxido de ferro a 1000°C por uma
hora. O cadinho foi esfriado a temperatura ambiente e recebeu a adi¢cdo de aglcar, na mesma
propor¢édo do hidroxido de ferro. O cadinho voltou a ser aguecido na mufla, a 600°C por uma
hora.

A quinta amostra foi a separacdo magnética do precipitado preto com o auxilio do
agitador magnético. Deixou-se secar em béqueres. Os fundos foram raspados depois de alguns
dias.



RESULTADOS E DISCUSSOES

Todas as amostras foram analisadas por difragdo de raios-X (DRX) (figura 3).

A amostra um apresentou fraco magnetismo e, através da analise de DRX, mostrou a
presenca do 6xido de ferro hematita (Fe20s3).

A segunda amostra mostrou-se magnética e apresentou hematita e alita (NaCl) em
pouca quantidade.

A terceira amostra ficou parcialmente magnética, apresentando outro éxido de ferro, a
magnetita (Fe;04), e grande quantidade de matéria amorfa, possivelmente devido ao intervalo
decorrido entre um aquecimento e outro, e a possivel presenca de umidade, impedindo a
cristalizagdo dos minerais.

A quarta amostra ficou fracamente magnética e sofreu contaminagdo no momento da
analise de DRX. Ser4 feita uma nova amostra com 0 mesmo procedimento e em outro momento
seré feita sua andlise.

Os residuos adquiridos da quinta amostra estdo fortemente magnéticos, e apresentaram

grandes quantidades de magnetita e alita.
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Figura 3: (De cima para baixo) Andlises por Difracdo de Raios-X das amostras 1, 2, 3 e 5.



CONCLUSAO
As sinteses realizadas mostraram que serdo necessarios outros ajustes para que

seja otimizada. De modo geral, o objetivo da obtencdo de um é6xido de ferro magnético

foi alcancado.
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