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1. INTRODUGCAO (justificativa e objetivos)

A sintese de nanomateriais em matrizes porosas (templates) tem demonstrado ser bastante
efetiva, visto que a pré-organizagdo da estrutura porosa regula a nucleagdo, crescimento,
morfologia e orientacdo de nanocristais. Nanoparticulas de magnetita foram sintetizados
nos poros do copolimero estireno-divinilbenzeno (Sty-DVB). Essa resina de troca idnica
tem sido utilizada na sintese de nanoparticulas de outros tipos de éxidos de ferro. Os
nanocompositos preparados com copolimeros estireno-divinilbenzeno ndo sulfonados
apresentam menores proporcdes de ions metdlicos, isso implica dizer que o materia teve
ser submetido a muitos ciclos oxidativos para se obter um magnetismo razoavel. Devido a
hidrofobicidade da matriz polimérica, esse nanocompdsito pode ser um material
interessante para se dispersar em Oleo de transformador. Entretanto, a aplicacdo dos
compositos magnéticos em transformadores fica limitada devido a alta higroscopicidade e a
baixa estabilidade térmica da matriz polimérica que pode produzir microexplosdes no 6leo
devido a geracdo de vapores. O objetivo desse trabalho € Desenvolver processos de
carbonizacdo dos nanocompositos sem afetar suas propriedades magnéticas e testar se 0s
compositos carbonizados apresentam caracteristicas Uteis para aplicagdo em
transformadores, baixa condutividade elétrica, propriedades magnéticas e baixo teor de
agua.

2. METODOLOGIA

O copolimero estireno-divinilbenzeno foi sintetizado pela técnica de polimerizacdo em
suspensdo, com dispersdo prévia em alta velocidade para a producéo de particulas com
dimensdes proximas de 10 um. O agente de suspensdo utilizado foi o PVA, poli(alcool-
vinilico) e o iniciador peroxido de benzoila. A mistura fase aguosa/fase orgéanica foi
colocada em um bal&o de trés bocas e submetido a um banho de gelo e agitacéo paraformar
as gotas monomeéricas. Logo apos, a mistura foi agquecida a 70° C sob refluxo e agitacdo por
24 horas para haver uma melhor polimerizagdo. As pérolas do copolimeros foram
purificadas para eliminar eventuais residuos impregnados nas pérolas durante a reacéo. O
copolimero foi banhado em uma solucéo metalica de ferro e cobalto (1 molL-1) e oxidada
em um outro banho contendo KOH e KNO3 a 90° C por 5 minutos. O tratamento térmico
dos materiais foram realizados sob duas condi¢gdes. A primeira em atmosfera inerte e a
segunda em atmosfera oxidante. Todos materiais foram caracterizados por analise quimica,
espectroscopia na regido do infravermelho, difracdo de raios-X e espectroscopia

M Gssbauer.
3. RESULTADOSE DISCUSSAO

Pela andlise quimica obtida, percebe-se gue quanto maior 0 nimero de ciclos, maior é a
quantidade de ions adsorvidos pelo copolimero Sty-DVB. Isso j& era de se esperar hgja
visto que, quando o copolimero € mergulhado na solucéo dos ions metélicos seguidas
vezes, mais ele tende ao seu nivel maximo de adsorcdo desses ions. A quantidade de ions
adsorvida pelo copolimero apresentou-se maior quando este foi submetido a carbonizacéo
em atmosfera oxidante, devido a grande perda de massa desenvolvida pelo copolimero e
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isso fez com que a concentragdo do Oxido metdlico aumentasse. Em atmosfera inerte
obteve-se uma menor quantidade de ions adsorvidos, pois sua massa permaneceu
praticamente inaterada. A razdo entre os ions ferro com os ions cobato foi de
aproximadamente 2, isso nos mostra que o tipo de 6xido formado é ferrita de cobalto
(CoFe204) em sua matriz polimérica.

A figura 1 mostras que o compésito C4 tem baixa cristalinidade com pico largo a 200
caracteristico de amostras amorfas. A difracdo de raios-X para essas amostras, na regiao
caracteristica das ferritas spinelio, indicam gue em todas €las os picos de difracdo de raios-
X (220), (311) e (400). Estes picos mostram uma excelente aproximagdo, em relagdo a
posicdo dos picos e intensidade relativa, com os dados da tabela da ASTM, indicando que o
oxido formado nesse compdsito € uma ferrita de cobato. Legenda - C = ciclo, O =
atmosfera oxidante, N atmosferainerte, 150 e 300° = temperatura e h = horas. As mudancas
na cristalinidade dependeram principalmente da presenca de oxigénio, embora a
temperatura € 0 tempo de tratamento foram varidveis importantes. A melhoria da
cristalinidade pode ser atribuida a eliminacdo de agua de hidroxidos amorfos, porém ela
pode ser relacionada a reagdes quimicas com o oxigénio, visto que, nenhuma alteracéo do
difratogramafoi observada para amostras tratadas em atmosfera de nitrogénio.
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Figura 1 difratograma de raio-X do copolimero Sty-DVB

Os espectros de infravermelho na Figura 2 mostram que a estrutura quimica do copolimero
ndo se modificou a 150 oC independente do tempo e da atmosfera utilizada no tratamento
térmico.
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Como esperado, os espectros das amostras tratadas a 300 °C em atmosfera oxidante
mostram

que a estrutura quimica do copolimero foi modificada. As principais reagbes sdo de
desidrogenacéo, ciclizacdo e aromatizacdo da cadeia polimérica que sdo indicadas pelo
desaparecimento das bandas a 2920 e 3020 cm-1 atribuidas a C-H de carbonos alifaticos e
aromaticos, respectivamente. Os espectros de Mdssbauer na temperatura ambiente sdo
tipicos de particulas superparamagnéticas para o compoésito C4 e seu produto tratado em
atmosfera de nitrogénio a 300 oC por 4 horas. Os campos magnéticos internos dessa
amostra, confirmam que nenhuma reacdo quimica ocorreu com as nanoparticulas em
atmosfera inerte, ao contrario das nanoparticulas tratadas termicamente em atmosfera

oxidante, onde o dubleto superparamagnético desapareceu.
4. CONCLUSAO

Nas particulas do copolimero estireno-divinilbenzeno aferrita de cobalto foi incorporada na
forma de nanoparticulas magnéticas. Os difratogramas dos compositos mostraram uma
baixa cristalinidade. Os tratamentos térmicos tanto em atmosferainerte, como em atmosfera
oxidante, os nanocompadsitos ndo perderam suas propriedades magnéticas, pois as particulas
foram atraidas por um ima Os compdsitos carbonizados foram testados em 6leo para
transformadores, porém estes ndo se dispersaram bem no 6leo, pois passado algum tempo

0s nanocompasitos se decantavam, talvez seja pelo fato das particulas estarem grandes.
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