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ESPECTROSCOPIA DE INFRAVERMELHO POR
TRANSFORMADA EM FOURIER
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Antonio Augusto Martins Pereira Junior, Sergio Neves Monteiro e Wesley
Oliveira Da Silva

RESUMO: Com o advento da nanotecnologia, fica evidente a importancia de estudar e
desenvolver novos materiais nanoestruturados e suas combinacgdes. O grafeno é foco de
diversas tecnologias devido as suas excelentes propriedades, que possibilitam seu uso em
componentes elétricos, biomateriais, sistemas antibacterianos e células solares. Como o
grafeno € um material de carater anfilico, sua combinacdo com outros nanomateriais (como
nanoparticulas) apresenta propriedades sinérgicas de ambos os materiais. A ferrita de cobre
(CuFe204) possui propriedades ferrimagnéticas, de armazenamento de energia elétrica,
antimicrobianas e de biocompatibilidade. A sintese de um nanocomposito constituido de
nanoparticulas de CuFe204 depositadas em nanofolhas de 6xido de grafeno reduzido (rGO) é
um processo ecologicamente correto e este nanocomposito pode ser aplicado em um amplo
campo desde o setor elétrico a medicina. Portanto, este trabalho teve como objetivo avaliar,
por espectroscopia de infravermelho por transformada em Fourier (FTIR), a sintese hidrotermal
de um nanocomposito de CuFe204/rGO. Neste estudo, foi possivel observar as bandas
vibracionais referentes ao cobre e ferro presentes na ferrita, bem como a confirmacdo da
reducédo do oxido de grafeno.
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INTRODUCAO

O desenvolvimento técnico-cientifico configura-se como um dos principais
pilares que estruturam o progresso da humanidade nas mais diversas esferas, dentre as
quais vale citar: saude, infraestrutura, economia e industria. A partir disso, torna-se
importante evidenciar que a integracdo de novas metodologias, assim como o
aprimoramento de tecnologias ja existentes apresentam-se como fatores cruciais para a
melhoria continua de processos de produgdo e na mitigacéo de dilemas socioambientais
(SCHOGGL; BAUMGARTNER; HOFER, 2017).

Com vislumbre para este cenario pode-se destacar que um dos principais desafios
da industria se refere a idealizacdo, concepcdo e por conseguinte fabricagdo de materiais
de alto desempenho que assegurem os requisitos relativos a viabilidade econémica e
exequibilidade técnica do projeto. Um exemplo disso sdo 0s nanocompositos que
consistem em materiais hibridos em que pelo menos um dos componentes tem dimensdes
nanométricas, quando comparados com compoésitos convencionais 0S nanocompasitos
apresentam melhores propriedades fisicas e mecénicas devido, sobretudo, as interagdes
na interface entre matriz/reforgo que tendem a aumentar em escala nanométrica (YIN et
al.,2015; ZHENG et al., 2017).

Os nanocompositos sdo, comumente, empregados na fabricacdo de dispositivos
automotivos, painéis solares, turbinas edlicas, aparatos esportivos, equipamentos
aeroespaciais, industria petroquimica, desenvolvimento de musculos artificiais, sistemas
de filtragem, entre outros (SHARMA et al., 2017; ZHAO et al., 2017; BVESFAHANI et
al., 2019). Esses materiais sdo constituidos por uma fase matriz (metéalica, ceramica ou
polimérica) e uma fase dispersa (com dimensdes na escala nano) que podem ser de
natureza inorganica/inorganica, inorganica/organica ou organica/organica (SANTOS et
al., 2016). Com vislumbre para este cenario pode-se dizer que o éxido de grafeno (GO),
0 Oxido de grafeno reduzido (rGO) e ferrita de cobre (CuFe;O4) sdo exemplos de
nanoparticulas empregadas na fabricacdo de nanocompasitos.

O GO e uma das formas cristalinas do carbono composto por folhas formada
de carbonos dispostos em hexagonos planos e com um atomo de espessura. Essa estrutura
Ihe confere propriedades mecéanicas e elétricas de alta performance, como alta
condutividade térmica e elétrica, impermeabilidade, elevada dureza e resisténcia
mecanica, flexibilidade, as quais fazem com que o GO seja um material de interesse
industrial (LIN; PENG; LIU, 2019).
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As ferritas por outro lado sdo materiais ceramicos magnéticos com férmula
molecular MFe2O4, em que "M" representa um cation de um metal divalente, tal como:
cobre, zinco, cobalto, niquel, entre outros. Pode-se dizer que as ferritas apresentam
estrutura cristalina do tipo espinélio e apresentam estruturas de granadas e hexaferritas.
As ferritas podem ser aplicadas para diversos fins como, por exemplo, materiais
adsorventes, aparatos eletronicos, indutores, isolantes de radiacdo de micro-ondas e
outras, 0 que as tornam materiais (NAVGARE et al.,2020).

Assim, este trabalho teve como objetivo sintetizar nanocompdsitos a base de pelo
método hidrotérmico e caracterizar esse material por Espectroscopia de infravermelho

por transformada em Fourier (Fourier-transform infrared spectroscopy - FTIR).

MATERIAIS E METODOS

O GO foi doado e previamente sintetizado pelo Instituto Militar de Engenharia
(IME) pelo método Hummber adaptado por Da Silva et al. (2020).

A sintese do nanocompdsito de CuFe:O4/rGO foi realizada pelo método
hidrotérmico. Para o preparo do nanocompdsito, os calculos foram baseados em uma
concentracdo inicial de 4,02 mg/ml em GO. A estequiometria da reacdo utilizando os
precursores da CuFe>O4 e 0 GO baseou-se em uma proporcao de 10:1. O equivalente de
300 mg em massa de GO foi diluto em 200 ml de &gua deionizada obtendo uma
concentracdo final de 1,5 mg/ml. Abaixo estdo os célculos realizados para preparo da
solucéo.

O volume da disperséo de GO (Vco) adicionado para realizar a diluicdo de 300

mg foi calculado utilizando a Eq. 1:

4,02mg _ 1,00 ml
300 mg Veo

i VGO == 74,63 ml (1)

O volume de agua deionizada (Vagua p1) inserida na dispersdo para completar um

volume total de 200 ml segue de acordo com a Eq. 2:

Viguapr = 200 ml — 74,63 ml = 125,37 ml @)

Para a estequiometria da sintese de CuFe204, 30,3215 mg de Cu(NO3)2 - 3H20
(marca Sigma Aldrich e peso molecular 241,8 g/mol) e 67,7908 mg de FeClz - 6H.O
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(marca Sigma Aldrich e peso molecular: 270,3 g/mol) foram adicionados a dispersao de
GO, seguindo o célculo estequiométrico indicado a partir das equacdes Eq. 3 e Eq. 4, a
manter uma proporcéao de massa de rGO:CuFe2O4 igual a 10:1, ou seja, massa de CuFe204

=30 mg.
CU(NO3)2 ' 3H20 + 2 FeC13 ' 6H20 - COFe204 + nHZO (3)

Na Eq. 4 segue os céalculos estequiométricos em massa (mg) para obtencdo de

CuFe;04 de acordo com a reacédo da Eq. 3:
241,8g/mol + 2(270,3 g/mol) - 239,24 g/mol + nH,0 (4)

241,80 239,24 0 de Cu(NOY. - 3H.0 — 30.71
— % . =
m Cu(NO3), 30 mg assa de CulN0s)z i e

540,6 239,24 M de FeCl, - 3H,0 = 67,79
= - . —
m FeCl; 30 mg assa ceretls 2 /7 mg

Ap6s a mistura do GO com os precursores de CuFe;O4, a solucdo foi agitada
mecanicamente por 1 h. Apds isso, foi adicionado ao sistema uma solu¢do aquosa de
NaOH a uma concentragdo de 1 M, até que a solucdo final alcangar o pH = 11, seguido
de agitacdo manual. O sistema foi direcionado ao mini reator Parr, ver Fig. la, e
condicionado a uma temperatura de 200 °C com rotacdo de 160 rpm durante 6 h.

O produto obtido de cor preta, que se refere a nanoparticulas de CuFe>O4
depositadas em folhas de rGO, de cor preta, foi lavado com &gua DI, para eliminagdo dos
produtos quimicos que ndo reagiram. Posteriormente, esse produto foi seco em um

sistema a vacuo, Fig. 1b em temperatura ambiente.
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Figura 1 - a. Reator Parr; b. sistema de secagem a vacuo.

Caracterizacao

O sistema nanocomposito CuFe204/rGO foram caracterizados por Espectroscopia
de Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR), utilizando um espectrometro
Shimadzu, modelo IRPrestige-21 (Fig. 2.a), na faixa de nimero de onda 4000 cm™ a 400
cm®. A amostra foi conformada em uma pastilha por prensagem utilizando boreto de
potassio (KBr) como ligante. Na Fig. 2(a &b), pode-se observar, respectivamente, o

equipamento e a porta amostra FTIR.

oy

Figura 2 - a. Espectrémetro; b. porta amostra.

RESULTADOS E DICUSSAO

Na Fig.3 esta presente a curva de FTIR do nanocompoésito CuFe2O4/rGO. Nas
bandas referentes a CuFe2Os, 0 intervalo de 648 cm™ a 400 cm™ corresponde ao estimulo
das ligacOes entre oxigénio e metal contidos na ferrita (MANJU & RAJI, 2020; ROMAN
et al., 2019). A banda observada em 540 cm! sugere vibracbes de alongamento
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intrinsecas do Fe-O, enquanto que ligacdes no sitio tetraédrico sdo observadas em uma
banda mais fraca em 408 cm™, possivelmente atribuida a vibragdo de alongamento Cu-O
(RAHMAN; BORAH; GOGOI, 2020; MEIDANCHI & ANSARI, 2020). Em relagéo aos
modos vibracionais do rGO, a vibragdo de flexdo das ligacdes C—H é perceptivel em torno
de 1226 cm™, bem como a vibragdo de estiramento assimétrico e simétrico do grupo
carboxila (COO-) em 1566 cm™ e 1234 cm, respectivamente. As bandas de 2368 cm™!
possivelmente correspondem ao estimulo vibracional do grupo metileno, caracteristico
da ferrita de cobre. Nao foi observado vibracdo do grupo hidroxila na banda centralizada

em 3500 cm™, indicando o processo de reducdo do oxido de grafeno (SOUZA et al.,

2017).
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Figura 3 - Espectrometro da ferrita de cobre e dxido de grafeno reduzido.

Através deste estudo, pode-se concluir a formacgdo da CuFe>O4 pela banda 540
cm e 480 cm™ correspondentes, respectivamente, ao estiramento da ligacéo e a vibragao
de estiramento do Cu-O. Observou-se também o processo de reducao do 6xido de grafeno
pela auséncia da banda em 3500 cm™. Assim, sugere-se que sintese pelo método

hidrotérmico foi eficiente na producdo de um nanocompdsito de CuFe20a4/rGO.
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