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@@@ Todo o contelido deste livro esta licenciado sob uma Licenca de
Atribuicdo  Creative ~ Commons.  Atribuicdo-Nao-Comercial-

NaoDerivativos 4.0 Internacional (CC BY-NC-ND 4.0).

O contelido dos artigos e seus dados em sua forma, correcdo e confiabilidade sao de
responsabilidade exclusiva dos autores, inclusive nao representam necessariamente a posicao
oficial da Atena Editora. Permitido o download da obra e o compartilhamento desde que sejam
atribuidos créditos aos autores, mas sem a possibilidade de altera-la de nenhuma forma ou
utiliza-la para fins comerciais.

Todos os manuscritos foram previamente submetidos a avaliacdo cega pelos pares, membros
do Conselho Editorial desta Editora, tendo sido aprovados para a publicacao com base em
critérios de neutralidade e imparcialidade académica.

A Atena Editora € comprometida em garantir a integridade editorial em todas as etapas do
processo de publicagao, evitando plagio, dados ou resultados fraudulentos e impedindo que
interesses financeiros comprometam os padrdes éticos da publicacédo. Situagdes suspeitas de
ma conduta cientifica serdo investigadas sob o0 mais alto padrao de rigor académico e ético.

Conselho Editorial

Ciéncias Humanas e Sociais Aplicadas

Prof. Dr. Alexandre Jose Schumacher - Instituto Federal de Educacéao, Ciéncia e Tecnologia do Parana
Prof. Dr. Américo Junior Nunes da Silva - Universidade do Estado da Bahia

Prof. Dr. Antonio Carlos Frasson - Universidade Tecnol6gica Federal do Parana
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Prof. Dr. Carlos Antonio de Souza Moraes - Universidade Federal Fluminense

Prof. Dr. Criséstomo Lima do Nascimento - Universidade Federal Fluminense

Prof? Dr? Cristina Gaio - Universidade de Lisboa

Prof. Dr. Daniel Richard Sant’Ana - Universidade de Brasilia

Prof. Dr. Deyvison de Lima Oliveira - Universidade Federal de Ronddnia

Prof® Dr® Dilma Antunes Silva - Universidade Federal de Sao Paulo

Prof. Dr. Edvaldo Antunes de Farias - Universidade Estacio de Sa

Prof. Dr. Elson Ferreira Costa - Universidade do Estado do Para

Prof. Dr. Eloi Martins Senhora - Universidade Federal de Roraima

Prof. Dr. Gustavo Henrique Cepolini Ferreira - Universidade Estadual de Montes Claros
Prof® Dr® lvone Goulart Lopes - Istituto Internazionele delle Figlie de Maria Ausiliatrice
Prof. Dr. Jadson Correia de Oliveira - Universidade Cat6lica do Salvador

Prof. Dr. Julio Candido de Meirelles Junior - Universidade Federal Fluminense

Prof? Dr? Lina Maria Gongalves - Universidade Federal do Tocantins

Prof. Dr. Luis Ricardo Fernandes da Costa - Universidade Estadual de Montes Claros
Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Marcelo Pereira da Silva - Pontificia Universidade Catélica de Campinas
Prof® Dr® Maria Luzia da Silva Santana - Universidade Federal de Mato Grosso do Sul
Prof. Dr. Pablo Ricardo de Lima Falcéo - Universidade de Pernambuco

Prof? Dr? Paola Andressa Scortegagna - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr? Rita de Cassia da Silva Oliveira - Universidade Estadual de Ponta Grossa
Prof. Dr. Rui Maia Diamantino - Universidade Salvador

Prof. Dr. Saulo Cerqueira de Aguiar Soares - Universidade Federal do Piaui

Prof. Dr. Urandi Joao Rodrigues Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof? Dr? Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Prof® Dr® Vanessa Ribeiro Simon Cavalcanti - Universidade Catélica do Salvador

Prof. Dr. William Cleber Domingues Silva - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Willian Douglas Guilherme - Universidade Federal do Tocantins

Ciéncias Agrarias e Multidisciplinar

Prof. Dr. Alexandre Igor Azevedo Pereira - Instituto Federal Goiano

Prof. Dr. Arinaldo Pereira da Silva - Universidade Federal do Sul e Sudeste do Para
Prof. Dr. Antonio Pasqualetto - Pontificia Universidade Catélica de Goias

Prof® Dr® Carla Cristina Bauermann Brasil - Universidade Federal de Santa Maria
Prof. Dr. Cleberton Correia Santos - Universidade Federal da Grande Dourados
Prof® Dr® Diocléa Almeida Seabra Silva - Universidade Federal Rural da Amazénia
Prof. Dr. Ecio Souza Diniz - Universidade Federal de Vicosa

Prof. Dr. Fabio Steiner - Universidade Estadual de Mato Grosso do Sul

Prof. Dr. Fagner Cavalcante Patrocinio dos Santos - Universidade Federal do Ceara
Prof® Dr® Girlene Santos de Souza - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof. Dr. Jael Soares Batista - Universidade Federal Rural do Semi-Arido

Prof. Dr. Jayme Augusto Peres - Universidade Estadual do Centro-Oeste

Prof. Dr. Jalio César Ribeiro - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro

Prof® Dr® Lina Raquel Santos Araujo - Universidade Estadual do Ceara

Prof. Dr. Pedro Manuel Villa - Universidade Federal de Vicosa

Prof? Dr? Raissa Rachel Salustriano da Silva Matos - Universidade Federal do Maranhao
Prof. Dr. Ronilson Freitas de Souza - Universidade do Estado do Para

Prof Dr? Talita de Santos Matos - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Tiago da Silva Teéfilo - Universidade Federal Rural do Semi-Arido

Prof. Dr. Valdemar Antonio Paffaro Junior - Universidade Federal de Alfenas
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Ciéncias Biologicas e da Salde

Prof. Dr. André Ribeiro da Silva - Universidade de Brasilia

Prof® Dr? Anelise Levay Murari - Universidade Federal de Pelotas

Prof. Dr. Benedito Rodrigues da Silva Neto - Universidade Federal de Goias

Prof® Dr® Daniela Reis Joaquim de Freitas - Universidade Federal do Piaui

Prof® Dr® Débora Luana Ribeiro Pessoa - Universidade Federal do Maranhao

Prof. Dr. Douglas Siqueira de Aimeida Chaves - Universidade Federal Rural do Rio de Janeiro
Prof. Dr. Edson da Silva - Universidade Federal dos Vales do Jequitinhonha e Mucuri

Prof® Dr? Elizabeth Cordeiro Fernandes - Faculdade Integrada Medicina

Prof® Dr® Eleuza Rodrigues Machado - Faculdade Anhanguera de Brasilia

Prof® Dr® Elane Schwinden Prudéncio - Universidade Federal de Santa Catarina

Prof® Dr? Eysler Gongalves Maia Brasil - Universidade da Integragao Internacional da Lusofonia Afro-
Brasileira

Prof. Dr. Ferlando Lima Santos - Universidade Federal do Recéncavo da Bahia

Prof® Dr® Fernanda Miguel de Andrade - Universidade Federal de Pernambuco

Prof. Dr. Fernando Mendes - Instituto Politécnico de Coimbra - Escola Superior de Salde de Coimbra
Prof? Dr® Gabriela Vieira do Amaral - Universidade de Vassouras

Prof. Dr. Gianfabio Pimentel Franco - Universidade Federal de Santa Maria

Prof. Dr. Helio Franklin Rodrigues de Almeida - Universidade Federal de Rondonia

Prof® Dr® lara Llcia Tescarollo - Universidade Sao Francisco

Prof. Dr. Igor Luiz Vieira de Lima Santos - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Jefferson Thiago Souza - Universidade Estadual do Ceara

Prof. Dr. Jesus Rodrigues Lemos - Universidade Federal do Piaui

Prof. Dr. Jonatas de Franga Barros - Universidade Federal do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. José Max Barbosa de Oliveira Junior - Universidade Federal do Oeste do Para

Prof. Dr. Luis Paulo Souza e Souza - Universidade Federal do Amazonas

Prof® Dr® Magnélia de AraGjo Campos - Universidade Federal de Campina Grande

Prof. Dr. Marcus Fernando da Silva Praxedes - Universidade Federal do Reconcavo da Bahia
Prof® Dr® Maria Tatiane Gongalves Sa - Universidade do Estado do Para

Prof® Dr® Mylena Andréa Oliveira Torres - Universidade Ceuma

Prof® Dr® Natiéli Piovesan - Instituto Federacl do Rio Grande do Norte

Prof. Dr. Paulo Inada - Universidade Estadual de Maringa

Prof. Dr. Rafael Henrique Silva - Hospital Universitario da Universidade Federal da Grande Dourados
Prof® Dr® Regiane Luz Carvalho - Centro Universitario das Faculdades Associadas de Ensino
Prof? Dr® Renata Mendes de Freitas - Universidade Federal de Juiz de Fora

Prof? Dr? Vanessa Lima Gongalves - Universidade Estadual de Ponta Grossa

Prof® Dr® Vanessa Bordin Viera - Universidade Federal de Campina Grande

Prof? Dr® Welma Emidio da Silva - Universidade Federal Rural de Pernambuco

Ciéncias Exatas e da Terra e Engenharias

Prof. Dr. Adélio Alcino Sampaio Castro Machado - Universidade do Porto

Prof® Dr® Ana Grasielle Dionisio Corréa - Universidade Presbiteriana Mackenzie

Prof. Dr. Carlos Eduardo Sanches de Andrade - Universidade Federal de Goias

Prof® Dr® Carmen Llcia Voigt - Universidade Norte do Parana

Prof. Dr. Cleiseano Emanuel da Silva Paniagua - Instituto Federal de Educacao, Ciéncia e Tecnologja de
Goias

Prof. Dr. Douglas Gongalves da Silva - Universidade Estadual do Sudoeste da Bahia

Prof. Dr. Eloi Rufato Junior - Universidade Tecnolégica Federal do Parana

Prof® Dr® Erica de Melo Azevedo - Instituto Federal do Rio de Janeiro

Prof. Dr. Fabricio Menezes Ramos - Instituto Federal do Para

Prof® Dra. Jéssica Verger Nardeli - Universidade Estadual Paulista Jilio de Mesquita Filho
Prof. Dr. Juliano Carlo Rufino de Freitas - Universidade Federal de Campina Grande
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APRESENTACAO

A proposta implicita nessa coletanea fundamenta-se numa valorizacdo eclética da
pluralidade e diversidade, que reline pesquisas que envolvem diversas linhas de abordagem,
destacando-se por meio de tendéncias de estudos envolvendo a Ciéncia “Quimica”. Tendo
como propésito principal disseminar e divulgar no meio académico, envolvido com tal
Ciéncia, informacdes provenientes de estudos e pesquisas desenvolvidas pela comunidade
académica contemporanea.

O e-book “A Geracdo de Novos Conhecimentos na Quimica”, esta dividido em
dois volumes, totalizando 46 artigos cientificos, destacando-se tematicas pesquisadas
e discutidas por estudantes, professores e pesquisadores. Os quais evidenciam, artigos
tedricos e pesquisas de campo, abrangendo a linha de Ensino e diversas outras linhas de
estudo, que se desenvolveram por meio de pesquisas laboratoriais.

O volume | aborda tendéncias, envolvidos com a area de Ensino de Quimica, os
quais dao énfase as seguintes abordagens: Ensino Remoto, Experimentacdo, Concepcgbes
Pedagobgicas, Bioinformatica, Contextualizacdo, Jogos Ludicos, Redes Sociais,
Epistemologia, Formacéo de Professores, Habilidades e Competéncias e Metodologias
utilizadas no processo de Ensino e Aprendizagem.

O volume Il aborda tematicas de cunho experimental, desenvolvidas e comprovadas
por meio das andlises desenvolvidas em diferentes universidades brasileiras, dando
énfase a: Quimica Inorgénica, Eletroquimica, Quimica Orgénica, Quimica dos Alimentos,
Quimiometria, Quimica Analitica, Quimica Biolégica, Nanoquimica e Processos Corrosivos.

A coletanea ¢ indicada para aqueles (estudantes, professores e pesquisadores)
envolvidos com a Ciéncia “Quimica”, que anseiam por intermédio de informagdes atualizadas,
apropriarem-se de novas informagdes, correlacionadas a pesquisas académicas, tendo
desta forma, novas bases de estudo e investigacéo para a aquisi¢céo e construcéo de novos
conhecimentos.

Excelente leitura!

Eleonora Celli Carioca Arenare
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RESUMO: Neste trabalho é apresentada a sintese
e caracterizagéo de SiO,/Fe O, e sua aplicagéo na
modificagcao de eletrodos impressos de carbono.

A Geragéo de Novos Conhecimentos na Quimica 2

IMPRESSO DE CARBONO

Nanoparticulas de Fe,O, foram sintetizadas
pela oxidagdo parcial de hidroxido ferroso e
posteriormente encapsuladas pelo método de
Stober. As técnicas de microscopia eletrdnica
de varredura (MEV), microscopia eletrdnica de
transmissdo (MET), difracdo de raios-X em po6
(DRX), espectroscopia no infravermelho (FTIR)
e Magnetometria de amostra vibrante (VSM)
foram utilizadas na caracterizacdo morfolégica
e estrutural dos materiais sintetizados. Foram
obtidas nanoparticulas de Fe,O, de morfologia
octaédrica que foram revestidas com silica dando
lugar a estruturas esféricas com tamanho médio
de 614 103 nm. Foi constatado que houve uma
diminuigéo na magnetizagéo de saturagdo (M)
de 81,0 a 12,5 emu/g apds o revestimento com
a silica. SiO,/Fe,O, foi utilizado para modificar a
superficie de um eletrodo impresso de carbono
com a finalidade de aumentar a area superficial
do eletrodo. A resposta do eletrodo modificado foi
avaliado utilizando K,[Fe(CN),] como molécula
sonda através de medidas de voltametria ciclica
(VC).

PALAVRAS - CHAVE: Nanoparticulas
magnéticas, Magnetita, Método de Stober,
eletrodo modificado

SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION
OF Fe,O,/SiO, AND ITS APPLICATION
IN THE MODIFICATION OF SCREEN-

PRINTED CARBON ELECTRODE

ABSTRACT: The present work presents the
synthesis and characterization of SiO,/Fe,O, and
its application to modify printed carbon electrodes.
Fe,O, nanoparticles were synthesized by the
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partial oxidation of ferrous hydroxide and later encapsulated with SiO, following the Stéber
method. The techniques of scanning electron microscopy (SEM), transmission electron
microscopy (TEM), powder X-ray diffraction (XRD), infrared spectroscopy (FTIR), and vibrant
sample magnetometry (VSM) were used in the morphological and structural analysis of
synthesized materials. Fe,O, nanoparticles of octahedral morphology were obtained and
coated with silica giving rise to spherical structures with an average of 614 +103 nm. It was
found that there was a decrease in saturation magnetization (Ms) from 81.0 to 12.5 emu/g
after coating with silica. SiO,/Fe,O, was used to modify the surface of a screen-printed carbon
electrode to increase the electrode’s surface area. The response of the modified electrode
was evaluated using K [Fe(CN),] as a probe molecule through cyclic voltammetry (VC)
measurements.

KEYWORDS: Magnetic nanoparticles, Magnetite, Stéber’s method, modified electrode.

11 INTRODUGAO

Nanoparticulas magnéticas tém despertado grande interesse em diferentes
areas pela possibilidade de manipulacdo através da aplicagdo de um campo magnético
externo, além de outras caracteristicas quimicas e fisicas influenciadas pelo seu diametro,
morfologia e estrutura cristalina (ROCA, et al., 2019). Dentre os materiais magnéticos, os
mais estudados s&o os Oxidos de ferro, destacando-se a magnetita, Fe,O,, (CALLISTER
e RETHWISCH, 2016; PILLAI e SHAH, 1996; QIAQ, et al., 2019). A aplicagédo direta de
nanoparticulas de Fe,O, apresenta algumas limitagGes devido a tendéncia de aglomeragéo
das particulas, uma forma de minimizar a energia livre superficial (MORALES, et al., 2019).
Assim, é habitual o uso de revestimentos para promover a estabilidade e dispersibilidade,
evitando sua agregacgdo e oxidagdo, além de possibilitar a insercdo de grupos funcionais
ampliando o seu potencial de aplicagdo. Para o recobrimento sdo utilizados diversos materiais
organicos e inorganicos (LOBATO, et al., 2019; MYLKIE, et al., 2021). Revestimentos a
base de silica apresentam vantagens devido ao seu baixo custo e facilidade de sintese,
aliado a possibilidade de funcionalizacdo da superficie, e controle da espessura e diametro
de particula de forma relativamente simples (MENDONGCA, et al., 2019). Um método
bastante utilizado, € o método de Stdber, que permite o encapsulamento de Fe,O, em
particulas esféricas monodispersas de silica, formando estruturas do tipo ndcleo-casca
(do inglés core-shell) (WONG, et al., 2020; AI-SAAD, et al., 2020). Dessa forma, o material
tornasse biocompativel, com elevada estabilidade térmica e aquosa, resultando em uma
otima alternativa para aplicagcbes biomédicas, por exemplo, como agente de contraste
em imagens de ressonancia magnética (MATHIEU, et al., 2019). Aplicagbes ambientais
também sao favorecidas, como na remocao de 6leo de aguas contaminadas através de um
processo de demulsificacdo (ELMOBARAK e ALMOMANI, 2020).

Devido a facilidade de manipulacéo e da excelente capacidade de adsor¢édo das mais
variadas espécies, varios trabalhos tém sido publicados utilizando eletrodos modificados
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com nanoparticulas magnéticas no desenvolvimento de sensores eletroquimicos
(CONDOMITTI et al., 2011; FAYAZI et al., 2016; GUO et al., 2017; MALEKI et al., 2019;
PAPAVASILEIOU; PANAGIOTOPOULOS; PRODROMIDIS, 2020). A modificacdo de um
eletrodo pode ser realizada utilizando diferentes técnicas e materiais, de acordo com as
caracteristicas desejadas, uma vez que ocorre a transferéncia das propriedades do material
para a superficie do eletrodo (RAVEENDRAN, et al., 2018). A imobilizacdo do agente
modificador na superficie do eletrodo pode ser realizada por meio de reagbes quimicas,
adsorc¢éo, revestimento polimérico, entre outros. Com as particulas magnéticas ha ainda a
possibilidade de imobilizagdo através da aplicagdo de um campo magnético formado pela
presenca de um ima externo. Em alguns casos, séo utilizados como meio de extracao e/ou
pré-concentracao do analito por adsor¢do. Posteriormente, as particulas sao separadas da
amostra com o auxilio de um im4a, e fixadas magneticamente na superficie do eletrodo para
a sua quantificacdo (FERNANDEZ et al., 2020).

Devido a simplicidade e o baixo custo, se destacam metodologias que empregam
SPE de carbono (do inglés Screen Printed Electrode). Estes eletrodos, disponiveis
comercialmente, sao dispositivos versateis que combinam os trés eletrodos em uma
Unica plataforma (REVENGA-PARRA, et al., 2018). A possibilidade de funcionalizagdo das
estruturas magnéticas tem permitido sua aplicacao na construgcéo de biossensores (SANLI
et al., 2020; CANEVARI et al., 2017).

Os SPEs sao considerados descartaveis visto que nao haveria uma forma
conveniente de renovagéo da superficie do eletrodo de trabalho. A utilizacdo de materiais
com propriedades magnéticas surge como alternativa para tornar os sensores reutilizaveis,
tornando somente o agente modificador o componente descartavel do sensor. Neste trabalho
€ apresentada a sintese, caracterizacao e aplicacao eletroquimica de nanoparticulas de
magnetita encapsuladas com silica para a modificagcdo de SPEs explorando o seu potencial
para reutilizagéo.

2| PARTE EXPERIMENTAL

2.1 Sintese de Fe,0,/SiO,

A sintese de magnetita consistiu na adicdo de solugdo de NaOH 0,25 mol L e
de KNO, 0,2 mol L' a uma solugéo contendo 0,031 mol L' de FeSO,-7H,0. O oxigénio
dissolvido foi removido da solugéo utilizando argbnio como gas de purga. Nessas condi¢cbes
ha a formacao de hidréxido de ferro (ll), o qual é parcialmente oxidado sob aquecimento a
90 °C, produzindo a magnetita. O produto sélido foi separado magneticamente da solugéo,
lavado com agua ultrapura e etanol, e armazenado sob atmosfera de argénio.

Para o encapsulamento com a silica, a magnetita sintetizada na etapa anterior foi

dispersa em 1 mL de tolueno em banho de ultrassom por 30 minutos. Posteriormente,
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foram adicionados, 15 mL de isopropanol, 2 mL de agua ultrapura e 1 mL de hidréxido de
amoénio, sob agitagdo magnética. Ap6s 10 minutos, foi adicionado, gota a gota, 1 mL de
tetraetilortosilicato (TEOS) e mantida agitacdo magnética por 24h. O produto foi separado
magneticamente, lavado com agua ultrapura e etanol, secado a temperatura ambiente e
armazenado sob atmosfera de argénio.

2.2 Caracterizacdo morfologica e estrutural de Fe,O, e Fe,O,/SiO,

Difratogramas de raios-X das amostras de Fe,O, e Fe,O,/SiO, foram obtidos em
um difratdbmetro de pd da marca Rigaku Denki D-Max 2000, operado em 35 KV e 17 mA,
com radiacéo Ka do cobre (A = 0,15406 nm), com passo de 0,05 e tempo de aquisi¢cao de
2 s, no intervalo de varredura de 20° a 80°. O microscopio eletronico de varredura Carl
Zeiss — EVO MA10 foi empregado na analise morfologica das nanoparticulas de magnetita,
bem como sua incorporagédo na matriz de silica. A morfologia foi investigada, ainda, por
micrografias obtidas em um microscopio eletrénico de transmissdo JEOL JEM 1200
EXIl, com uma intensidade do feixe de 120,0 kV. As amostras foram depositadas numa
suspensao de etanol sobre grid de cobre cobertas com carbono de 300 mesh. O espectro
de infravermelho foi registrado utilizando um espectrofotdbmetro Shimadzu IRPrestige-21
em um intervalo de nimero de onda de 4000 a 400 cm™ As curvas de suscetibilidade
magnética das amostras foram medidas utilizando um magnetémetro de amostra vibrante
(VSM) MicroSense EZ9 com um campo magnético externo variando de -25 kOe a +25 kOe.

2.3 Modificacao do eletrodo e medidas eletroquimicas

A modificacao da superficie do eletrodo se deu imobilizando-se o material sintetizado
através da aplicagdo de um campo magnético gerado por um iméa, acoplado a parte posterior
do eletrodo de trabalho, como mostra a Figura 1. Voltamogramas ciclicos foram registrados
em solucédo de KCI 0,1 mol L' contendo hexacianoferrato (1) de potassio 1,0 mmol L.
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Eletrodo de
trabalho

2y

Figura 1. Imobilizagéo das particulas de Fe,O,/SiO, na superficie do eletrodo de trabalho.

31 RESULTADOS

3.1 Sintese e caracterizacao

Os padrées de difragdo de Fe,O, foram indexados aos planos cristalogréaficos (220),
(311), (222), (400), (422), (511), (440), (620), (533) e (622) relativos a estrutura ctbica do
tipo espinélio inverso da magnetita (JCPDS 85-1436). O padrao cristalografico da amostra
Fe,O,/SiO, € muito similar ao observado para as nanoparticulas de magnetita, indicando
a estabilidade da fase cristalina da magnetita apdés o encapsulamento com a silica. O
tamanho do cristalito de Fe O, calculado utilizando a equagéo de Scherrer foi de 28 nm.

A estrutura octaédrica das particulas de Fe,O, pode ser observada na imagem por
microscopia eletronica de transmissédo (MET), Figura 2. Onde as regides de tonalidade
escura indicam que um numero maior de elétrons foi espalhado (WILLIAMS, 1996). A
cristalinidade pode ser observada em regides onde possuem contraste por difracdo, e as
regides amorfas podem ser identificadas nas regides de contraste de massa espessura
(WILLIAMS, 1996; MENDES DE OLIVEIRA SILVA, 2019).
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Figura 2. Imagem de microscopia eletronica de transmisséo das particulas de Fe,O,

AFigura 3 mostra as imagens das estruturas nucleo-casca, resultantes do método de
Stoéber, em que se verifica sua morfologia esférica, bem como o histograma de distribuicao
do tamanho das particulas. O tamanho médio calculado foi de 614 =103 nm.
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Figura 3. Imagem de microscopia eletrénica de varredura (A) e histograma de distribui¢do de
tamanho das particulas (B) de Fe,O,/SiO,.

Os espectros no infravermelho das amostras de Fe,O, e Fe,O,/SiO, mostra a
presenca de modos ativos Fe-O relacionado ao 6xido de ferro em 548 cm™, e 423 cm™,
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ambos com simetria T, , Figura 4. A intensa banda em ~1100 cm" presente no Fe,O,/SiO,
corresponde ao estiramento assimétrico da ligacdo Si-O-Si.

Fe,O,
Fe’0,/SiO,

Transmitancia (%)

T T
1000 900 800

T T T T
1100 700 600 500 400

Niimero de onda (cm'l)

Figura 4. Espectro de infravermelho das amostras de Fe,O, e Fe,0,/SiO,.
A partir da curva de susceptibilidade magnética da Fe,O, foram obtidos a
magnetizagéo de saturagéo (M,) de 81,0 emu/g e coercitividade (H ) de 0,298 Oe. Utilizando

a equacao de Chantrell foi possivel calcular o tamanho das particulas magnéticas (DMag)
(Chantrell, 1953). As equagbes 1 e 2 mostram a relagédo matematica do D, e seu desvio

padrao (o).
_ ri8Tkg Xi 1.1
Diag =[5, L—mSH—O] /3 Eq. 1

3L
g=7:[n "‘s/i 1/2 Eq. 2
Hy

Onde; Xi é a suscetibilidade inicial calculada a valores de campo magnético baixo,

K, é a constante de Boltzmann, J/_ é a suscetibilidade magnética do material volumoso.?
O valor da H, é obtido da extrapolagéo da tangente do grafico M vs. 1/H, a valores altos
de campo magnético. O valor de DMag calculado foi de 19 = 1 nm. Como consequéncia do
encapsulamento com a silica foi observada uma diminuicdo de Ms e um aumento de Hc
para 12,5 emu/g e 0,473 Oe, respectivamente.

A Geragéo de Novos Conhecimentos na Quimica 2 Capitulo 27 m



3.2 Medidas eletroquimicas

A Figura 5 compara os voltamogramas ciclicos obtidos antes e ap6s a modificacédo
com Fe,0,/Si0O,. Os voltamogramas foram registrados em solugéo de KCI 0,1 mol L, na
presenca de 1 mmol L™ de K, [Fe(CN),]. A modificagéo do eletrodo reduziu a separagéo dos
picos de oxidacéo e reducdo do par redox (AEp) de 110 mV para 82 mV, demonstrando
uma melhora na reversibilidade do sistema, além de um ligeiro aumento da intensidade
de corrente. Os coeficientes de variacdo, calculados para trés repeticoes de adsorcao e
dessorgéo magnética das particulas de Fe,O,/SiO, da superficie do eletrodo, foram de
1,7 % e 0,4 %, respectivamente. Esses valores relativamente baixos indicam que com a
retirada do ima e lavagem do eletrodo, ocorre a remocéo efetiva das particulas, tornando
possivel a recuperagéo do eletrodo e sua reutilizagao.
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Figura 5. Voltamogramas ciclicos obtidos para o eletrodo modificado (A) e sem modificar (B)
com Fe,0,/Si0O,, velocidade de varredura de 50 mV s

41 CONCLUSOES

As condicbes de sintese favoreceram a formacao de nanoparticulas de magnetita
de morfologia octaédrica. O encapsulamento pelo método de Stdber resultou em estruturas
esféricas, ndo sendo observadas particulas de magnetita no exterior das esferas de silica.
O encapsulamento provocou uma diminuicdo da magnetizagdo de saturacdo e aumento
da coercitividade da magnetita devido a espessura da matriz de silica. No entanto, ainda
foi possivel incorporar o material na superficie do eletrodo mediante um ima acoplado. A
modificagdo da superficie do eletrodo resultou em um aumento de corrente atribuido ao
aumento da area superficial, além da melhora da reversibilidade do sistema, demonstrada
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pela diminuicdo da separagédo de picos. A repetibilidade do processo de modificacdo foi

verificada.
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