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Resumo 

Neste trabalho serão apresentadas a síntese e caracterização de nanopartículas de 

magnetita (Fe3O4) e estruturas do tipo casca-núcleo (SiO2/Fe3O4). As nanopartículas de 

Fe3O4 foram sintetizadas pela oxidação parcial de hidróxido ferroso e posteriormente 

encapsuladas pelo método de Stöber. As técnicas de microscopia eletrônica de varredura 

(MEV), microscopia eletrônica de transmissão (MET), difração de raios-X em pó (DRX), 

espectroscopia no infravermelho (FTIR) e Magnetômetria de amostra vibrante (VSM) foram 

utilizadas na caracterização morfológica e estrutural dos materiais sintetizados. Foram 

obtidas nanopartículas de Fe3O4 de morfologia octaédrica com tamanho médio de 235  33 

nm que foram revestidas com sílica dando lugar a estruturas esféricas com tamanho médio 

de 693  107 nm. Houve uma diminuição na magnetização de saturação (Ms) para as 

nanopartículas revestidas devido a espessura da “casca” de sílica. 

Palavras chave: Nanopartículas magnéticas, Magnetita, Método de Stöber. 

 

Introdução 

 

Nanopartículas magnéticas têm 

despertado grande interesse devido a sua 

ampla gama de aplicações. Entre os mais 

estudados encontram-se as 

nanopartículas de magnetita (Fe3O4), que 

se destacam pelo seu potencial como 

carregadores de fármacos, no 

armazenamento de dados, catálise, 

adsorção, entre outros1. Entretanto, a 

reatividade das partículas desse óxido 

aumenta com a redução de tamanho, 

sendo suscetível a lenta oxidação pelo 

oxigênio presente no ar. Uma alternativa 

para suprimir essa desvantagem consiste 

no seu recobrimento. Diferentes tipos de 

materiais poliméricos são utilizados para 

esse fim, entre eles a sílica, cuja estrutura 

além de evitar a oxidação, aumenta a 



 

 
 
 

dispersibilidade, e possibilita a 

incorporação de grupamentos funcionais 

aumentando seu leque de possíveis 

aplicações. Para o recobrimento com a 

sílica foi escolhido o método de Stöber, o 

qual tem sido amplamente empregado na 

obtenção de estruturas core-shell 

esféricas e monodispersas2-4.  

 

Objetivos 

 

O objetivo deste trabalho consiste na 

síntese e caracterização de 

nanopartículas de magnetita pela 

precipitação e oxidação parcial de uma 

solução de sulfato ferroso, e posterior 

revestimento para obtenção de estruturas 

do tipo core-shell SiO2/Fe3O4 pelo método 

de Stöber. 

 

 

Materiais e Métodos 

 

Sulfato ferroso heptahidratado 

(FeSO4.7H2O) e nitrato de potássio 

(KNO3) foram adquiridos de Vetec 

Química Fina. Hidróxidos de sódio e 

amônio foram obtidos da empresa Merck. 

Tetraetilortosilicato (TEOS), álcool 

isopropílico e álcool etílico foram 

adquiridos de Sigma-Aldrich, Dinâmica 

Química Contemporânea e Quimex, 

respectivamente.  

 

 

A síntese de nanopartículas de magnetita 

consistiu, primeiramente, na precipitação 

de hidróxido ferroso, pela adição de uma 

solução 0,25M de NaOH e 0,2M de KNO3 

a uma solução 0,025M de sulfato ferroso. 

Posteriormente o hidróxido ferroso em 

suspensão foi parcialmente oxidado a 

magnetita sob aquecimento5. O 

precipitado preto obtido foi lavado com 

água ultrapura e álcool etílico, e deixado 

para secar a temperatura ambiente. O 

material sintetizado foi encapsulado com 

SiO2 a partir do método de Stöber 

modificado6, através de reações de 

hidrólise e condensação do 

tetraetoxisilano (TEOS), como 

representado na Figura 1, na presença de 

amônia como catalisador.  

 

 

Figura 1. Representação das reações de 

hidrólise e condensação do TEOS. 

 

 

 



 

 
 
 

A caracterização estrutural foi realizada 

utilizando um difratômetro de raios-X em 

pó marca Rigaku Denki D-Max 2000 

operado em 35 KV e 17 mA, foi usado 

radiação Kα do cobre (λ = 1,54056 Å) no 

intervalo de varredura de 20º a 80º como 

passo de 0,05° em 2 com tempo de 

aquisição por passo de 2 s. O tamanho do 

cristalito foi calculado a partir da média 

dos planos cristalográficos (220), (311) e 

(440)  utilizando a equação de Debye-

Scherrer7. Um microscópio eletrônico de 

varredura Carl Zeiss – EVO MA10 foi 

empregado na determinação da 

morfologia das nanopartículas de 

magnetita, bem como sua incorporação na 

matriz de sílica. A morfologia foi 

investigada, ainda, por micrografias 

obtidas em um microscópio eletrônico de 

transmissão JEOL JEM 1200 Exll. O 

espectro de infravermelho foi registrado 

utilizando um espectrofotômetro Shimadzu 

IRPrestige-21 em um intervalo de número 

de onda de 4000 a 400 cm-1, utilizando 

pastilhas de KBr. Cada espectro foi 

medido com 64 varreduras com resolução 

de 4 cm-1. As propriedades magnéticas 

das amostras foram medidas utilizando 

um magnetômetro de amostra vibrante 

(VSM) MicroSense EZ9 com um campo 

magnético externo variando de -25 kOe a 

+25 kOe.  

 

 

 

 

Resultados e Discussão  

Os padrões de difração das 

nanopartículas de magnetita e estruturas 

core-shell são mostrados na Figura 2. Os 

picos observados foram indexados aos 

planos cristalográficos (220), (311), (222), 

(400), (422), (511), (440), (620), (533) e 

(622) relativos à estrutura cúbica do tipo 

espinélio inverso da magnetita (JCPDS 

85-1436). O tamanho médio do cristalito 

calculado foi de 77 nm. 

 

Figura 2. Difratogramas de raios X das 

nanopartículas de Fe3O4 (preto) e 

Fe3O4/SiO2 (vermelho).  Inserção: 

amplificação no intervalo 2 de 20 - 31°. 

O padrão cristalográfico da amostra 

Fe3O4/SiO2 é muito similar ao observado 

para as nanopartículas de magnetita, 

indicando a estabilidade da fase cristalina 

da magnetita após o encapsulamento com 

sílica. É observada, ainda, uma banda 

larga correspondente à sílica amorfa no 

intervalo de 20 – 27º.  
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O método de síntese adotado resultou na 

formação de aglomerados de 

nanopartículas de magnetita com 

morfologia octaédrica como observado na 

micrografia eletrônica (Figura 3). O 

tamanho médio das partículas de 

magnetita foi de 235 nm com desvio 

padrão de 33 nm.  

 

Figura 3. Imagem de MEV e histograma de 

distribuição de tamanho das partículas de 

Fe3O4. 

 

 

 

A Figura 4 mostra a micrografía eletrônica 

das estruturas core-shell, resultantes do 

método de Stöber, em que se verifica sua 

morfologia esférica, bem como o 

histograma de distribuição de tamanho 

das mesmas. O tamanho médio das 

estruturas core-shell calculado é 693 nm 

com desvio padrão de 107 nm.  

 

Figura 4. Imagem de MEV e histograma 

de distribuição de tamanho das estruturas 

Fe3O4/SiO2. 

 

 

 

 



 

 
 
 

 

Na Figura 5 são apresentados os 

espectros de absorção no infravermelho 

das nanopartículas de Fe3O4 e Fe3O4/SiO2 

para fins comparativos. No intervalo de 

número de onda de 4000 - 1500 cm-1 se 

observam poucas diferenças entre os dois 

espectros. A intensa banda em 1100 cm-1 

presente no Fe3O4/SiO2
 corresponde ao 

estiramento assimétrico (Si-O(-Si)). No 

intervalo entre 1250 - 1000 cm-1 estão 

presentes as bandas associadas aos 

modos transversais ópticos (TO); TO4, e 

TO6, assim como os modos longitudinais 

ópticos (LO); LO6, LO4, os quais estão 

relacionados ao arranjo estrutural da sílica 

nas nanopartículas8.  

 

 

Figura 5. Espectros de infravermelho de 

nanopartículas de Fe3O4 (preto) e 

Fe3O4/SiO2 (vermelho). 

 

As imagens de MET, Figuras 6 e 7, 

evidenciam a morfologia octaédrica das 

nanopartículas de magnetita (Figura 6) e 

esférica das estruturas core-shell (Figura 

7). Não possível estimar a espessura da 

matriz de sílica. 

 

 

Figura 6. Imagem de MET das 

nanopartículas de Fe3O4.  

 

Figura 7. Imagem de MET de Fe3O4/SiO2. 

 

 

As propriedades magnéticas de ambos os 

materiais foram avaliadas por 

magnetometria de amostra vibrante e a 

histereses magnéticas dos mesmos foram 

relacionadas, como mostra a Figura 8.  



 

 
 
 

 

  

 

 

 

 

 

 

 

 

Figura 8. Curvas de magnetização de 

nanopartículas de Fe3O4 (preto) e 

Fe3O4/SiO2 (vermelho). Inserção: curva 

amplificada. 

 

Foram calculados valores de 

magnetização de saturação (Ms) de 81,0 e 

12,5 emu/g para as nanopartículas de 

Fe3O4 e Fe3O4/SiO2, respectivamente. O 

valor mais baixo observado para as 

nanopartículas encapsuladas se deve ao 

revestimento de sílica. As nanopartículas 

de magnetita e estruturas core-shell 

exibiram valores de magnetização 

remanescente (Mr) de 35,5 e 5,3 emu/g, 

respectivamente, assim como 

coercitividade de 0,298 e 0,473 Oe, 

respectivamente. A relação de proporção 

de quadratura (Mr/Ms) inferior a 0,5 indica 

que não há partículas isoladas orientadas 

nas amostras analisadas. 

 

 

 

 

 

 

Conclusões 

 

A síntese através oxidação parcial de uma 

suspensão de hidróxido ferroso permitiu a 

formação de nanopartículas de magnetita 

de morfologia octaédrica que, após 

encapsulamento resultaram em estruturas 

esféricas com tamanho médio de 693 nm. 

A verificação da incorporação das 

nanopartículas magnéticas na matriz de 

sílica foi, ainda, verificada pela presença 

de bandas de absorção no infravermelho 

a, aproximadamente, 1100 cm-1 relativo à 

presença de grupos funcionais Si-O-Si. O 

encapsulamento provocou uma 

diminuição da cristalinidade e da 

magnetização de saturação da magnetita 

devido ao revestimento de sílica. 
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