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1. INTRODUCAO

Materiais a base de carbono sédo usados em varios processos industriais como
absorventes, devido a suas superficies hidrofdbicas, alta area superficial especifica e
boa estabilidade térmica. Além disso, suas superficies podem ser modificadas pela
incorporacao e dispersdo de particulas metélicas e 6xidos, assim como por grupos
organicos, possibilitando inimeras aplicagcdes em medicina e biologia (DUCLAUX,
2002).

Neste sentido, varios estudos envolvendo o uso de hidrogénio como fonte
energeética limpa para células combustiveis tém sido desenvolvidos, incorporando
nanotubos de carbono como um elemento sensivel e ativo para deteccao de
hidrogénio, gas incolor, inodoro e inflamavel, guando em concentragbes maiores que
4%. A fabricacdo de sensores para deteccdo e monitoramento do hidrogénio, bem
como na estocagem € um importante passo no desenvolvimento de novas
tecnologias baseadas no hidrogénio (SAYAGO et al., 2007). JA o encapsulamento
de hidrogénio em nanoestruturas de carbono, com objetivo de transporte e
armazenamento seguros, pode ocorrer através de fisissorcdo e quimissorcao,
variando a capacidade de estocagem conforme as caracteristicas da nanoparticula
(NIKITIN et al., 2008).

No campo bioldgico, estes materiais podem permitir a incorporacgao,
encapsulamento e funcionalizacdo de substancias bioativas, orientando a formacéo
de sistemas hibridos de geometria variada (nanoesferas, nanofibras, filmes,
nanomembranas, nanotubos) e versificando as possibilidades de seu uso
tecnologico. Nessa perspectiva, nanoparticulas poliméricas de poliestireno tém sido
utilizadas na técnica imunoldgica de separagéo e concentracdo de microorganismos,



valendo-se de um magneto, realizando o isolamento seletivo do microrganismo alvo
de culturas liquidas (OLSVIK et al., 1994).

Com base no exposto acima, este trabalho visa a sintese controlada e a
caracterizagdo de nanocompositos carbono/metal de transicdo, com potenciais
aplicacdes em gerenciamento de energia e biotecnologia.

2. MATERIAL E METODOS

O processo quimico utilizado no preparo das nanoparticulas de C/metal é o
método dos precursores poliméricos, o qual estd baseado na patente de Pechini
(PECHINI, 1967). Consiste na formacdo de um citrato metéalico, posteriormente
polimerizado pela acdo de um poliélcool, etilenoglicol (EG). Este processo consiste
na formacao de um polimero hibrido composto por um precursor ceramico e cations
do metal disposto na cadeia macromelucar, seguido de uma etapa de pirdlise
controlada.

Os nanocompdsitos foram preparados dissolvendo acido citrico (CA) e os
respectivos sais metalicos (Ni(NO3z), 6H,O e Co(NO3), 6H,0), com uma razdo molar
de 3:1. As misturas foram homogeneizadas por 15 minutos sob temperatura
ambiente e a polimerizacao foi iniciada pela adicdo de EG, com razdo massica de
40:60 em relagdo ao &cido citrico. O nanocompasito final foi obtido em duas etapas
de pirdlise do polimero intermediario: a primeira etapa, 2h a 200 C, em atmosfera
de ar, promove a quebra da parte organica do intermediario polimérico; o segundo
tratamento térmico submete o p6é formado a atmosfera inerte de N,, a temperaturas
acima de 500 C, para a producdo dos nanocompdsitos magnéticos, denominados
CNi e CCo.

Para teste de aplicacdo em imunosseparacdo, as amostras CNi foram
funcionalizadas através da impregnacdo do acido propendico (acido acrilico, AA).
Este procedimento foi realizado a partir de uma solugdo 1:4 do AA em agua
desionizada, sendo aproximadamente 0,7500 g de nanoparticulas imersas em 2 mL
da solucdo de AA. Estas amostras foram caracterizadas por Espectroscopia na
Regido do Infravermelho.

Demais caracterizacdes, dos materiais ndo funcionalizados, foram realizadas
por Difratometria de Raios-X (DRX), Fluorescéncia de Raios-X por Energia
Dispersiva (EDX), Andlise de Fisissorcdo (BET) e Granulometria a Laser. Além
disso, a morfologia do material foi verificada através de Microscopia Eletronica de
Varredura (MEV) e de Transmissdo (MET) e a capacidade de adsorcédo de H, sera
observada através de Analise de Quimissor¢cédo (TPR)

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os primeiros ensaios de caracterizacdo realizados foram de EDX, com a
intencao de verificar a composi¢cdo quimica do material e possiveis contaminantes. A
Figura 1 mostra o espectro de Fluorescéncia de uma das amostras, a base de
niquel.
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Figura 1. Espectro de EDX da amostra CNI, submetida aos dois tratamentos
térmicos.

Analisando-se o espectro da Figura 1, é possivel perceber que a ndo ha metais
contaminantes no processo de sintese das nanoparticulas magnéticas, visto que séo
acusadas linhas de emisséo caracteristicas apenas do metal em desejado, no caso,
o niquel.
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Figura 2. Difratometria de Raios-X da amostra de Ni pirolisada a 250 € e 500 <.

Na Figura 2, difratometria, de Raios-X pode-se observar a primeira etapa de
pirdlise realizada a 250 C, a qual, para amostras posteriores, foi otimizada para 200
C. Esta diminuicdo se deve ao fato de que, na Figura 1, pode-se verificar a
presenca pronunciada de 6xido de niquel, cuja formacao néo interessante aos fins
visados. Apesar disso, verifica-se que a 500 C, em atmosfera de N,, na segunda
etapa de pirdlise, a presenca de Ni 6xido € drasticamente reduzida, pronunciando
apenas a presenca de Ni metalica, na forma cubica de face centrada (cfc). Com os
resultados expressos acima, infere-se producao eficiente das nanoparticulas de
niquel que, apds os tratamentos térmicos nas atmosferas adequadas, apresentaram
uma das principais propriedades da fase cfc, o ferromagnetismo (CHINNASAMY et
al), como pode ser observado na Figura 3.



Como o material manteve sua caracteristica de interesse principal para uma
das aplicacdes desejadas, as amostras foram funcionalizadas com &cido acrilico,
cujos resultados podem ser observados na Figura 4.

Figura 3. Fotografia ilustrando a atracdo do pé magnético pelo magneto.
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Figura 4. Espectro de Infravermelho de amostra CNi funcionalizada com acido
acrilico.

No espectro mostrado na Figura 3, observam-se bandas caracteristicas dos
grupos funcionais esperados; séo as principais: banda intensa em 1718 cm™, relativa
a ligacdo C=0, e banda larga e intensa acima de 3300 cm™, indicativa de grupo
hidroxila (OH). Tais resultados mostram que o método utilizado na funcionalizacdo
primaria da superficie das nanoparticulas foi satisfatorio, visto que apresentou 0s
grupos funcionais formadores de carboxilas, fundamentais para continuidade dos
trabalhos.

As medidas de area superficial e adsorcdo fisica e quimica serdo ainda
realizadas, visando a aplicacdo tecnologica do material estudado no
encapsulamento seletivo de hidrogénio combustivel.

4. CONCLUSOES
Os resultados apresentaram um meétodo de sintese eficiente e livre de

contaminantes, o qual pode ser facilmente aplicado para obtencdo de nanomateriais.
Além disso, a funcionalizacdo das particulas foi realizada com sucesso, pois 0



magnetismo inerente ao niquel foi mantido, possibilitando, assim, a aplicagcdo do
material em ensaios biolégicos.
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