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Resumo: Sabendo da grande importancia das
nanoparticulas magnéticas (NPMs), esse estudo tem
como objetivo caracterizar dois sistemas de NPMs com
diferentes concentracdes (2,1% e 8,3% de niquel
metalico) para analisar como ela afeta suas propriedades
magnéticas. Foi observado que com o0 aumento da
concentragdo magnética das amostras houve um aumento
nas principais propriedades das nanoparticulas. Também
foram determinados o didmetro médio e a magnetizagdo
de saturacdo das NPMs.

1. Introducéo

Atualmente as nanoparticulas magnéticas (NPMs)
no estado superparamagnético (SPM) possuem diversas
aplicacBes, como no armazenamento magnético de
dados, possibilitando o aumento da capacidade de
armazenamento de informagdes em dispositivos muito
pequenos, além do acesso rapido a essas informacdes;
nas industrias quimicas, como promissores catalisadores,
devido a sua relacdo é&rea superficial/volume, no
tratamento de cancer por hipertermia, e em muitas outras
areas. [1]

Para a utilizacdo de sistemas de NPMs é necessario
ter conhecimento de suas propriedades fisicas e
magnéticas, de forma que sua caracterizacdo prévia
torna-se essencial. Na maioria das vezes, uma
distribuicdo de tamanhos estreita entre as particulas €
desejavel, por isso é importante tomar conhecimento do
tamanho médio e do desvio padrdo entre os diametros
dessas nanoparticulas. Além disso, outro fator de grande
relevancia no estudo de sistemas de NPMs ¢ a interacdo
existente  entre  elas, pois pode interferir
significativamente na aplicacdo desejada, prejudicando o
desempenho.

Sistemas de nanoparticulas magnéticas possuem
algumas caracteristicas principais que devem ser
conhecidas por quem o for utilizar, elas sdo: o tamanho
critico; a temperatura de bloqueio; a magnetizagdo de
saturacdo; a constante de anisotropia (intrinseco ao
material); e o valor da barreira de energia entre 0s eixos
de facil magnetizacéo. [1,2]

Para que as nanoparticulas magnéticas estejam no
estado superparamagnético, é necessario que elas sejam
formadas por monodominio magnéticos, possuindo
tamanho menor que o tamanho critico (caracteristico de
cada material) e que estejam submetidas a temperatura
acima da temperatura de blogueio (onde o sistema deixa
de ter o efeito chamado de histerese magnética). [1,2]

2. Metodologia
Foram analisados dois sistemas com nanoparticulas
de niquel imersas em uma matriz inorganica de silica e

carbono com diferentes concentragdes massicas (S1 com
2,1% e S2 com 8,3% de niquel), previamente obtidas pelo
método de Pechini.

A presenca de Ni metalico nas amostras foi inferida
via difracdo de raios X em temperatura ambiente. As
medidas de magnetizacdo foram realizadas como funcéo
do campo magnético aplicado (M vs H) em diversas
temperaturas e como funcdo da temperatura nos
processos zero field cooling (ZFC) e field cooling (FC)
sob campo magnético aplicado de 50 Oe.

O didmetro médio das nanoparticulas magnéticas foi
determinado i) utilizando a equacdo de Scherrrer com 0s
dados de difragdo de raios X (DRX), e ii) ajustando a
curva de magnetizacdo versus campo magnetico
aplicado, usando a equacéo:
M (HT) = f(,wMif(#) L(x) dp
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magnético, y, 0 o valor mediano dos momentos
magnéticos, o, € a largura de distribuicdo dos momentos

magnéticos, L(x) é a funcdo de Langevin, com x = :—HT
B

kg a constante de Boltzmann, T a temperatura e y a
susceptibilidade da matriz.

A partir dos parametros obtidos no ajuste o diametro
médio das nanoparticulas foi obtido da relacéo:

3 2

D =" o exp ()] 2)

Com a largura de distribuicio dos momentos
magnéticos é possivel determinar a distribuicdo de
tamanhos e, consequentemente, se 0 sistema é adequado
para uma determinada aplicacéo.

Nesse ajuste pode ser considerado a interagdo entre as
particulas do sistema ao modificar o termo da Langevin
parax = u H/kg (T +T%).

XH, 1)

saturacéo,

), i é 0 momento

3. Resultados

Através das medidas de M vs H (Figura 1), foi
constatado que na amostra S1 a interaco entre as
particulas pode ser desprezada, uma vez que os valores
obtidos de T* foram fisicamente inconsistentes por
variarem entre valores positivos e negativos, ja na
amostra S2 a interagdo entre as particulas deve ser
considerada, levando em conta que os valores de T*
foram em torno de 38K.
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Figura 1 — Medida M versus H da amostra S1 a 390K.

Utilizando os ajustes adequados para cada amostra
foram obtidos diametros médios de 6nm e 6,5nm para as
amostras S1 e S2, respectivamente, similares aos valores
obtidos pela difracdo de raios X, que foram 5,5nm e
5,3nm. Os diametros médios obtidos através das medidas
de magnetizagdo foram considerados mais precisos que
o0s obtidos através da DRX, uma vez que a largura a meia
altura é determinada com menor precisdo devido a baixa
intensidade dos picos em sistemas nanoestruturados.

A largura de distribuicdo de tamanhos relativamente
estreita de g;~0,25 para ambos os sistemas indica que as
amostras sdo constituidas de NPs com tamanhos
uniformes.

A importancia da determinacdo da temperatura de
bloqueio se da devido ao fato de que o comportamento
das nanoparticulas muda completamente do estado
bloqueado para o superparamagnético. Abaixo da
temperatura de bloqueio ocorre o fendbmeno de histerese
magnética (Figura 2), onde ha o campo coercitivo, ja
acima dessa temperatura todas as medidas possuem a
mesma forma, uma curva universal, com o formato da
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Figura 2 - Medida M versus H da amostra S2 a 2K

Com as medidas de magnetizagdo versus campo
magnético aplicado também foi possivel determinar a
magnetizagdo de saturacdo para cada temperatura em que
foram realizadas as medicgBes, uma vez que ela néo varia
com a concentragdo e sim com a temperatura, entretanto
todos os valores foram relativamente proximos entre si e
ao valor do niquel bulk (particulas macroscopicas) 480
emu/cma,

Plotando uma curva de campo coercitivo em funcéo
da temperatura, foi possivel determinar a temperatura de
bloqueio de cada sistema, sendo 13,9K e 24,7K para o
sistema S1 e S2, respectivamente. Os valores de
temperatura de bloqueio sdo proporcionais as
temperaturas maximas das medidas ZFC (Figura3), que
cresce quando a concentracdo do sistema aumenta.
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Figura 3 — Medidas ZFC/FC

Tendo conhecimento do tamanho das nanoparticulas
magnéticas foi possivel determinar os valores da
constante de anisotropia 422kerg/cm? e 568kerg/cm? para
as amostras S1 e S2, respectivamente e os valores da
barreira de energia 347K e 617K, para as amostras S1 e
S2, respectivamente.

4. Conclusdes

Através desse estudo foi determinado que a
concentragdo dos sistemas de nanoparticulas tem grande
influéncia em suas propriedades magnéticas e em seu
comportamento. Em sistemas com maior porcentagem
metalica, como o estudado de 8,3% por exemplo, a
interacdo dipolar entre as deve ser considerada para a
correta caracterizagdo fisica. Além disso, com o aumento
da concentragdo de nanoparticulas magnéticas a
temperatura de bloqueio, a constante de anisotropia e a
barreira de energia presente entre 0s momentos
magnéticos também crescem.
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