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RESUMO

O presente estudo tem como objetivo apresentar os resultados obtidos por meio de um estudo
experimental, com relacdo a formag¢do de nanoparticulas de ferro a partir de sulfato ferroso, no qual
foram analisados o pH e a condutividade elétrica dos reagentes, da mistura destes e da formacao das
nanoparticulas.
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ABSTRACT

The present study aims to introduce the results obtained from an experimental investigation regarding
the formation of iron nanoparticles from ferrous sulfate, in which the pH and electrical conductivity of
the reagents, their mixture, and the nanoparticle formation were analyzed.

Keywords: Nanoparticles; Iron; pH

1 INTRODUCAO

As nanoestruturas sao particulas na escala de nanémetros (1 nm = 10° m) que

apresentam caracteristicas distintas de suas versées macroscopicas, 0 que as torna
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materiais de grande relevancia cientifica e tecnoldgica. Contudo, faz-se necessaria
a investigacdo do comportamento dessas particulas e de sua aplicabilidade, o que
favorece o desenvolvimento de novos materiais e a exploracdao de fendmenos antes
nao quantificados. O interesse crescente pelas nanoparticulas tem suscitado diversos
questionamentos quanto as suas diferencas em relagdo as estruturas macroscopicas M.

Atualmente, diversos estudos abordam a aplicabilidade das nanoestruturas. O
estudo de Kremer et al. (2024) ?, por exemplo, apresenta a possibilidade de utiliza¢ao
de nanoparticulas de sulfato ferroso Il (FeSO,) no desenvolvimento de um gerador
hibrido de energia elétrica, utilizando residuos de casca de arroz em sua fabrica¢ao.
Gurav et al. (2014) B! propdem o uso de um nanofluido de sulfato de cobre (CuSO,),
preparado em batelada com acido ascoérbico (C.H,O,) e polivinilpirrolidona (C,H,NO) ,
paramelhoraratransferéncia de calor e o escoamento defluidos, por meio dadispersao
da mistura e da reduc¢do na aglomeracao de particulas. Ja Vinicius-Araudjo et al. (2024)
4 sugerem a utilizacao de nanoparticulas a base de 6xido de ferro para diagnosticar e
tratar diversas doencas, sendo empregadas em ressonancias magnéticas, tratamento
de anemia, nanocarreadores magnéticos (utilizados para transportar farmacos e
melhorar a circulagdo sanguinea), hipertermia magnética (tratamento para o cancer),
terapia fototérmica e imageamento por particulas magnéticas.

De acordo com Maric et al. (2025) ¥}, a escolha de uma determinada nanoparticula
depende de propriedades como superficie, tamanho, morfologia e composicao de
fases. Portanto, tanto o método de sintese quanto o controle de suas caracteristicas sao
fundamentais para uma selecdo adequada da nanoparticula nas mais diversas aplicacoes.

No artigo de Gontijo et al. (2020) ¥, os autores observaram que, durante o estudo de
nanoparticulas de prata, a variacao do pH da mistura provocou alteracdes no tamanho das
nanoestruturas formadas, o que também influencia sua estabilidade e agregacao. Alzoubi
et al. (2023) " investigam nanoparticulas de éxido de ferro em relagdo ao pH da solucao e
suas implicacBes sobre o tamanho, a forma e a carga superficial da nanoestrutura, com o

objetivo de determinar sua viabilidade como agente de contraste em ressonancia magnética.
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Diante das diversas aplicacdes mencionadas e dos estudos que investigam
a influéncia de parametros, como o pH da solucdo, sobre as propriedades das
nanoparticulas, o presente estudo tem como objetivo determinar o pH e acondutividade
dos componentes da nanoparticula de sulfato ferroso Il (FeSO,), produzida pelo
método poliol, bem como da mistura entre eles, monitorando ainda a variacdao do pH

das nanoparticulas ao longo do tempo.

2 MATERIAIS E METODOS

A sintese das nanoparticulas de ferro foi realizada no Laboratério de Sintese
e Caracterizacdo de Nanomateriais (LSCnano) - Universidade Federal de Santa Maria
(Campus Cachoeira do Sul), pelo método poliol, conforme descrito no estudo de Kremer et
al. (2024)12, Os materiais utilizados incluiram béqueres de 25 ml, agua deionizada, balanca
analitica com incerteza de 0,0001 g (marca Urano, modelo UA220), agitadores magnéticos
com aquecimento (Warmnest, HJ-4), um pHmetro com resolucao de 0,01 (marca SATRA,
modelo PHS-3E-BI), um condutivimetro com precisao de + 0,5% (ION, DDS-307A, faixa de
medi¢do: 0 a 100 mS/cm (miliSiemens por centimetro)) e os reagentes. Foram utilizados

H.0O.), atuando

0s seguintes reagentes: sulfato ferroso Il (FeSO),), citrato de sédio (Na,CH.0,

6
como agente estabilizante; polivinilpirrolidona (C.H,NO)_(PVP), funcionando como agente
encapsulante; e acido ascorbico (C.H,0,), utilizado como agente redutor. As propor¢des

de cada reagente estdo apresentadas na Tabela 1.

Reagentes Concentragao
FeSO, 0,004 mol
Na,CH.0, 0,002 mol
(C,H,NO), 0,007 mol
CH.O 0,006 mol

6 876

Tabela 1 - Reagentes e suas concentracdes utilizados na sintese

Fonte: Kremer et al (2024)

JESTA, Cachoeira do Sul, v. 3, €92171, 2025



4 Impacto do pH na Sintese de Nanoparticulas de Ferro: um estudo experimental

Inicialmente, realizou-se a pesagem de cada reagente individualmente,
utilizando béqueres de 20 mL. Em seguida, adicionaram-se 4 mL de agua deionizada
ao sulfato, ao citrato e ao PVP. Ja o acido ascérbico foi diluido em 8 mL de agua
deionizada. Todos os reagentes foram submetidos a agitacdo leve por 5 minutos,
utilizando uma barra magnética cilindrica no fundo de cada béquer e agitadores
magnéticos para homogeneizacao.

ApoOs a agitacdo, foram realizadas medi¢cBes de pH e condutividade dos
reagentes e da agua deionizada de forma individual. Para medir a condutividade do
sulfato ferroso Il e do citrato de sddio, foi necessario realizar diluices na propor¢ao
de 1:10, devido a faixa de medi¢ao do equipamento utilizado.

As misturas foram realizadas na seguinte ordem: sulfato com citrato; sulfato
e citrato com PVP; e, por fim, sulfato, citrato e PVP com acido ascérbico. Em cada
etapa, as solu¢des permaneceram sob agitacao, e foram feitas as medi¢des de pH e
condutividade. Todas as medi¢8es de condutividade exigiram diluicdo prévianamesma
proporcao mencionada anteriormente. O tempo de mistura ndo foi cronometrado,
porém o processo foi realizado de forma sequencial: mistura dos reagentes, medicdo
do pH, retirada de pequena fracdo para diluicdo em agua deionizada, medicao da
condutividade e posterior mistura com o proximo reagente.

Apds a obtencdo da solucao final contendo as nanoparticulas, monitorou-se
a variacao do pH e da condutividade ao longo do tempo, com medicdes realizadas
a cada hora. Também nesse processo foi necessaria a diluicdo das amostras para

medicdo da condutividade.

3 RESULTADOS E DISCUSSOES

Com relagdo as medidas de pH, as tabelas 2, 3 e 4 apresentam todos os

resultados.
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Agua Sulfato Citrato de Acido

.. . PVP L L
Deionizada Ferroso Sédio Ascoérbico

pH 6,60 3,09 7.89 3,55 2,23

Tabela 2 - pH dos reagentes (+0,01)

Fonte: Autores

Sulfato ferroso + Citrato Sulfato ferroso + Citrato  Todos os reagentes
de Sédio de Sédio + PVP (hora 0)

pH 4,73 4,74 3,58

Tabela 3 - pH das misturas (+0,01)

Fonte: Autores

Hora 1 Hora 2 Hora 3 Hora 4 Hora 5

pH 3,58 3,58 3,57 3,58 3,58

Tabela 4 - pH da nanoparticula de ferro (£0,01)

Fonte: Autores

Os dados de pH dos reagentes, apresentados na Tabela 2, mostram valores
coerentes com a literatura e com o comportamento quimico esperado dos compostos
utilizados. O sulfato ferroso apresentou pH acido (3,09 +0,01), enquanto o citrato de
sodio apresentou carater basico (7,89 £0,01), comportamento tipico de um sal derivado
de um acido fraco e uma base forte. A polivinilpirrolidona (PVP) e o acido ascérbico
também apresentaram valores acidos, refletindo suas caracteristicas estruturais. A
agua deionizada, com pH 6,60 +0,01, confirmou sua relativa neutralidade, ainda que
levemente acida por absorgdo de CO, atmosfeérico.

Na Tabela 3, observa-se que a mistura de sulfato ferroso com citrato de sédio
levou a um aumento no pH (4,73 £0,01), indicando um possivel efeito tamponante gerado
pela interacdo entre os ions dessas espécies. A adicdo de PVP ndo causou alteracao
significativa no pH (4,74 £0,01), sugerindo que este polimero tem efeito neutro sob essas
condi¢des. Com a adicao do acido ascoérbico, o pH reduziu para 3,58 +0,01, refletindo

seu carater fortemente acido, que supera o efeito estabilizante das etapas anteriores.
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A estabilidade do pH ao longo do tempo (Tabela 4) indica a estabilizacao do
sistema apds a sintese, sugerindo que o ambiente quimico das nanoparticulas
permanece inalterado por pelo menos cinco horas. Esta constancia pode estar
associada a estabilidade morfolégica e de carga das nanoparticulas, inferindo-se que
o crescimento e a aglomeracdo das mesmas foram controlados, o que é desejavel

para aplicacbes que exigem uniformidade estrutural.

Agua Sulfato Citrato de Acido
.. . PVP L.
Deionizada Ferroso Sodio Ascorbico
Condutividad
onhdutividade 0,26 80,40% 96,20% 0,80 23,00
(mS/cm)

*para uma diluicdo de 10 vezes.

Tabela 5 - Condutividade dos reagentes (+ 0,5%)

Fonte: Autores

Sulfato ferroso + Sulfato ferroso + Todos os reagentes
Citrato de Sédio Citrato de Soédio + PVP (hora 0)
Condutividad
endutvidade 74,00% 56,50* 31,40
(mS/cm)

*para uma diluicdo de 10 vezes.

Tabela 6 - Condutividade das misturas (+ 0,5%)

Fonte: Autores

Hora 1 Hora 2 Hora 3 Hora 4 Hora 5

Condutividade

31,60* 37,20* 33,00* 33,20* 32,10*
(mS/cm)

*para uma diluicdo de 10 vezes.

Tabela 7 - Condutividade da nanoparticula de ferro (+ 0,5%)

Fonte: Autores

Quanto a condutividade (Tabelas 5 a 7), os resultados também estdo alinhados
com a literatura. O citrato de s6dio apresentou maior condutividade entre os reagentes

(96,20 mS/cm), seguido do sulfato ferroso (80,40 mS/cm), ambos expressos com
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diluicao 1:10, devido as limitacdes do equipamento. O PVP, como esperado, teve baixa
condutividade (0,80 mS/cm), dado seu carater polimérico organico nao-ionico.

A adicao sequencial dos reagentes gerou uma tendéncia decrescente na
condutividade (Tabela 6), o que pode ser atribuido a diluicdo de espécies ibnicas
ativas e a presenca crescente de componentes nao-idnicos. O valor final (31,4 mS/
cm) € coerente com o sistema resultante de uma mistura heterogénea contendo
nanoparticulas estabilizadas.

A Tabela 7 evidencia flutuacBes discretas nos valores de condutividade ao longo do
tempo, possivelmente atribuiveis a variaveis experimentais como temperatura ambiente,
incerteza nas diluicdes ou mesmo a redistribuicdo de cargas na suspensao coloidal. A
manutencdo geral dos valores entre 31,40 e 37,20 mS/cm reforca a estabilidade elétrica da
solu¢ao, apontando para um sistema coloidal com carga superficial relativamente constante.

Esses dados combinados reforcam a importancia do controle do pH e da
condutividade durante a sintese de nanoparticulas, pois estes parametros afetam
diretamente a estabilidade, o tamanho e a morfologia final das nanoestruturas. A
metodologia aplicada permitiu avaliar a formacao e a evolucdo do sistema, mostrando-

se util para futuras sinteses com controle reprodutivel de propriedades fisico-quimicas.

4 CONCLUSAO

O presente estudo confirmou a importancia do pH e da condutividade elétrica
como parametros centrais no monitoramento da sintese de nanoparticulas de
ferro pelo método poliol. Os dados mostraram que os reagentes apresentaram pH
compativel com suas caracteristicas quimicas, destacando-se o carater acido do sulfato
ferroso (3,09 £ 0,01) e o basico do citrato de sodio (7,89 + 0,01). Durante a preparacao
da soluc¢ado, observou-se um comportamento tamponante entre os reagentes, com
estabilizacdo final do pH em 3,58 + 0,01 ap0s adi¢dao do acido ascorbico.

A estabilidade do pHem 3,58 + 0,01 ao longo de cinco horas indica que o sistema

coloidal manteve um ambiente quimico constante, favorecendo a manutencao de um
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sistema estabilizado sem crescimento ou agregacado significativa das nanoparticulas. De
forma semelhante, a condutividade apresentou valores compativeis com a literatura,
com queda progressiva apos a mistura dos reagentes (valor final: 31,40 mS/cm), e
manteve-se dentro de uma faixa estreita (31,40-37,20 mS/cm) ao longo do tempo,
indicando a permanéncia das espécies idnicas e da carga superficial das particulas, o
que é essencial para aplica¢des em fluidos magnéticos, terapias magnéticas e sistemas
hibridos de geracao de energia.

Embora pequenas flutua¢bes tenham sido registradas, estas sao atribuidas
a limitacdes instrumentais e operacionais, ndo comprometendo a validade dos
resultados. A metodologia empregada, baseada em medidas simples, rapidas e de
baixo custo, apresentou-se eficiente no controle da sintese, podendo ser aplicada em
estudos mais complexos que envolvam funcionalizacdo de nanoparticulas ou testes
em meios bioldgicos.

Dessa forma, conclui-se que o controle do pH e da condutividade ndao apenas
assegura a reprodutibilidade da sintese, mas também possibilita a customizacdo de
propriedades para aplica¢Bes especificas. Recomenda-se, portanto, a continuidade
deste estudo com a caracterizacdo morfoldgica e estrutural das nanoparticulas (por
técnicas como MEV, DLS, XRD), bem como com ensaios de aplicacdo que comprovem

sua funcionalidade nos contextos propostos.
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