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Resumo: O avanco da nanotecnologia tem impulsionado o desenvolvimento de
nanomateriais com propriedades diferenciadas, ampliando significativamente suas
aplicagdes no contexto da quimica ambiental. Entre esses materiais, as
nanoparticulas magnéticas destacam-se pelo comportamento superparamagnético,
elevada area superficial e possibilidade de recuperacdo por campos magnéticos
externos, caracteristicas que as tornam promissoras para a detecgdo e monitoramento
de contaminantes ambientais. Nesse sentido, o presente trabalho apresenta uma
revisao bibliografica abrangente sobre as principais técnicas analiticas empregadas
na caracterizagdo de nanoparticulas magnéticas aplicadas as analises ambientais.
Foram discutidas, de forma integrada, técnicas como Difragcdo de Raios X,
Microscopia Eletrobnica de Varredura, Espectroscopia de Energia Dispersiva,
Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier e Magnetometria de
Amostra Vibrante, destacando suas contribuicbes para a avaliagdo da estrutura
cristalina, morfologia, composigao quimica, funcionalizagao superficial e propriedades
magnéticas desses materiais. A analise da literatura evidencia que a caracterizagao
rigorosa € essencial para assegurar o desempenho, a estabilidade e a seguranga
ambiental das nanoparticulas magnéticas, além de permitir a correlagdo entre
propriedades fisico-quimicas e eficiéncia em aplicacbes ambientais. Dessa forma, o
estudo reforga a importancia da integragao entre nanotecnologia e quimica ambiental
no desenvolvimento de solucdes analiticas mais eficientes, sustentaveis e alinhadas
a mitigagcao dos impactos ambientais.
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1. INTRODUCAO

O desenvolvimento da nanotecnologia tem promovido avangos significativos na
concepcao de novos materiais com propriedades fisico-quimicas diferenciadas,
impulsionando aplicacdes em diversas areas do conhecimento, incluindo a quimica
ambiental. Os nanomateriais sdo definidos como materiais que apresentam pelo
menos uma de suas dimensdes na faixa de 1 a 100 nm, intervalo no qual emergem
fendbmenos como o aumento expressivo da area superficial especifica e efeitos
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quanticos que alteram propriedades Opticas, magnéticas e reativas em comparacgao
aos materiais em escala macroscopica (OLIVEIRA, 2024; WANG et al., 2023).

Entre os nanomateriais, as nanoparticulas destacam-se pela versatilidade
estrutural e pela possibilidade de controle preciso de parametros como tamanho,
morfologia e composi¢do quimica. Essas caracteristicas tornam as nanoparticulas
especialmente atrativas para aplicagdes ambientais, nas quais a eficiéncia de
processos como adsorcdo, deteccdo e remocgdo de contaminantes depende
diretamente da interacao entre a superficie do material e os poluentes presentes em
matrizes complexas (SOUZA et al., 2024; LIMA et al., 2024).

Nesse contexto, as nanoparticulas magnéticas (MNPs), em especial aquelas
baseadas em o6xidos de ferro como magnetita (FesO4) e maghemita (y-Fe203), tém
despertado crescente interesse cientifico. Essas particulas apresentam
comportamento superparamagnético quando sintetizadas em escala nanométrica,
permitindo sua manipulagdo por campos magnéticos externos sem magnetizagao
residual significativa, o que facilita sua recuperagao e reutilizacdo apds os processos
de adsorcédo ou analise (SANTOS et al., 2025; SILVA, 2025).

A aplicacdo das MNPs em andlises ambientais envolve tanto o
desenvolvimento de sensores e nanossensores quanto o uso desses materiais como
adsorventes para contaminantes organicos e inorganicos, incluindo metais pesados,
pesticidas e poluentes emergentes. Segundo Torres (2023), a utilizacdo de
nanossensores magnéticos representa uma estratégia promissora para o
monitoramento ambiental devido a elevada sensibilidade analitica e a redugao do
tempo de resposta. Contudo, a eficiéncia dessas aplicacbes esta diretamente
relacionada as propriedades estruturais, quimicas e magnéticas das particulas, as
quais dependem da rota de sintese e da funcionalizagdo superficial empregada
(ALBUQUERQUE et al., 2022; MARTINS et al., 2025).

Dessa forma, a caracterizagdao detalhada das nanoparticulas magnéticas
constitui uma etapa indispensavel para assegurar seu desempenho, estabilidade e
seguranga ambiental. Técnicas analiticas como Difracdo de Raios X (DRX),
Microscopia Eletronica de Varredura (MEV), Espectroscopia no Infravermelho por
Transformada de Fourier (FTIR), Magnetometria de Amostra Vibrante (VSM) e

Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) fornecem informagbes fundamentais
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sobre a estrutura cristalina, morfologia, composi¢ao quimica e propriedades
magnéticas desses materiais (GONCALVES et al., 2023; PEREIRA, 2023).

Assim, o presente trabalho tem como objetivo revisar e discutir as principais
técnicas de caracterizagdo de nanoparticulas magnéticas aplicadas a detecgao de
contaminantes ambientais, evidenciando a contribuicido dessas ferramentas analiticas
para o desenvolvimento de materiais mais eficientes, seletivos e sustentaveis no

contexto da quimica ambiental.

2. REVISAO BIBLIOGRAFICA

2.1. Nanomateriais e o surgimento da nanotecnologia aplicada ao meio ambiente

A nanotecnologia consolidou-se, nas ultimas décadas, como uma das areas
mais promissoras da ciéncia dos materiais, promovendo avangos significativos na
compreensao e no desenvolvimento de sistemas com propriedades ajustaveis em
escala nanométrica. Nanomateriais sao definidos como materiais que apresentam ao
menos uma de suas dimensodes entre 1 e 100 nm, faixa na qual propriedades fisicas,
quimicas e bioldgicas passam a diferir substancialmente daquelas observadas em
materiais convencionais (OLIVEIRA, 2024; WANG et al., 2023). Essas alteracdes
decorrem, principalmente, do aumento da razdo area superficial/volume e da
manifestacdo de efeitos quanticos, que impactam diretamente a reatividade, a
condutividade e o comportamento magnético dos materiais.

No contexto ambiental, a nanotecnologia passou a ser explorada como
resposta as limitagdes dos métodos tradicionais de monitoramento e remediacao de
poluentes. Processos convencionais frequentemente apresentam baixa seletividade,
elevado consumo energético e geragao de residuos secundarios. Nesse cenario, 0s
nanomateriais oferecem alternativas mais eficientes, capazes de atuar em niveis traco
de contaminantes e em matrizes ambientais complexas, como aguas naturais,
efluentes industriais e solos contaminados (VIEIRA, 2026; TORRES, 2023).

Diversos estudos apontam que o sucesso da aplicacdo ambiental dos
nanomateriais depende diretamente do controle rigoroso de suas propriedades
estruturais e superficiais. Souza et al. (2024) ressaltam que pequenas variagdes no
tamanho das particulas podem alterar drasticamente a cinética de adsorcéo e a

afinidade por determinados poluentes. Dessa forma, a caracterizacdo detalhada
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desses materiais torna-se indispensavel para garantir desempenho, estabilidade e

seguranga ambiental.

2.2. Nanoparticulas: propriedades, sintese e relevancia ambiental

As nanoparticulas constituem uma das classes mais investigadas dentro dos
nanomateriais, em virtude de sua elevada versatilidade e ampla gama de aplicagdes.
De acordo com Lima et al. (2024), a possibilidade de ajustar parametros como
tamanho, forma, composig¢ao quimica e funcionalizagao superficial permite a obtencao
de nanoparticulas projetadas para fungdes especificas, incluindo adsorgcao seletiva,
catalise ambiental e deteccao analitica.

A sintese de nanoparticulas pode ser realizada por diferentes rotas, como
métodos quimicos, fisicos e bioldgicos, cada um apresentando vantagens e
limitagdes. Martins et al. (2025) destacam que métodos quimicos, como
coprecipitacdo e sol-gel, sdo amplamente utilizados devido ao baixo custo e a
facilidade de controle da composicdo. No entanto, esses métodos exigem
monitoramento rigoroso das condi¢gdes experimentais, uma vez que variagdes no pH,
temperatura ou concentracdo dos precursores podem resultar em particulas
heterogéneas, com impacto direto no desempenho ambiental.

No ambito da quimica ambiental, as nanoparticulas tém sido aplicadas tanto na
remediacdo quanto no monitoramento de contaminantes. Gongalves et al. (2023)
demonstram que a elevada area superficial dessas particulas favorece a interacao
com poluentes organicos e inorganicos, aumentando a eficiéncia dos processos de
adsorcao. Entretanto, os autores alertam que a falta de controle sobre a estabilidade
coloidal pode levar a agregacao das particulas, reduzindo sua eficiéncia e dificultando

sua recuperacao apos 0 uso.

2.3. Nanoparticulas magnéticas: fundamentos e comportamento

superparamagnético

Entre as diferentes classes de nanoparticulas, as nanoparticulas magnéticas
(MNPs) destacam-se por combinarem propriedades estruturais e magnéticas que
ampliam significativamente seu potencial de aplicagdo ambiental. As MNPs mais

estudadas sdo aquelas baseadas em oxidos de ferro, como magnetita (FesO4) e
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maghemita (y-Fe20s3), devido a sua relativa biocompatibilidade, estabilidade quimica
e forte resposta a campos magnéticos externos (ALBUQUERQUE et al., 2022; SILVA,
2025).

Quando reduzidas a escala nanométrica, essas particulas passam a apresentar
comportamento superparamagneético, caracterizado pela auséncia de magnetizagao
residual na auséncia de campo magnético. Segundo Santos et al. (2025), essa
propriedade € essencial para aplicacbes ambientais, pois permite a separacao rapida
do material apds o processo de adsorgdo ou detecgdo, seguida de redisperséo
eficiente no meio, evitando problemas como entupimento de filtros ou formacao de
aglomerados permanentes.

A magnetizagao de saturacdo, a coercividade e a remanéncia sao parametros
criticos que determinam a eficiéncia das MNPs em aplicagbes praticas. Lima et al.
(2024) afirmam que valores elevados de magnetizacdo de saturacao facilitam a
recuperacao do material mesmo em grandes volumes de agua, reduzindo o tempo de
processamento € o consumo energético. Assim, a avaliagdo dessas propriedades
torna-se um requisito fundamental para validar o uso das MNPs em sistemas

ambientais reais.

2.4. Aplicagoes das nanoparticulas magnéticas em analises ambientais

As aplicagdes ambientais das nanoparticulas magnéticas abrangem tanto a
remediagao quanto o monitoramento de contaminantes. No campo da remediacgao, as
MNPs tém sido amplamente utilizadas como adsorventes para a remog¢ao de metais
pesados, compostos organicos persistentes e poluentes emergentes. Albuquerque et
al. (2022) demonstraram elevada eficiéncia na remogao de ions metalicos utilizando
MNPs funcionalizadas com agentes quelantes, destacando a importancia da
modificacdo superficial para aumentar a seletividade do material.

No monitoramento ambiental, as MNPs tém sido incorporadas ao
desenvolvimento de sensores e nanossensores magnéticos. Torres (2023) aponta que
esses dispositivos apresentam elevada sensibilidade analitica, baixo limite de
deteccao e possibilidade de analise in situ, caracteristicas fundamentais para a
protecdo de ecossistemas vulneraveis. Wang et al. (2023) complementam que a
integracdo das MNPs a plataformas analiticas modernas permite a detecgéo rapida

de contaminantes em niveis trago, superando limitagdes dos métodos convencionais.
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Apesar dessas vantagens, a literatura ressalta desafios associados ao uso das
MNPs, como a possivel lixiviagao de ions metalicos, a toxicidade ambiental e a perda
de eficiéncia apos ciclos sucessivos de uso. Vieira (2026) enfatiza que esses riscos
podem ser mitigados por meio de caracterizagdo rigorosa e funcionalizagdo
adequada, reforgando a importancia das técnicas analiticas no desenvolvimento

desses materiais.
2.5. Importancia das técnicas de caracterizacao de nanoparticulas magnéticas

2.5.1. Difragao de raios X (DRX)

A difragao de raios X (DRX), constitui uma das técnicas analiticas mais robustas
e amplamente utilizadas na caracterizagao estrutural de materiais nanométricos,
incluindo nanoparticulas magnéticas baseadas em 6xidos de ferro como magnetita
(FesO4) e maghemita (y-Fe203) (SANTOS et al., 2023; KIM et al., 2025; WANG et al.,
2025).

Fundamentada no fenbmeno da difracdo elastica de raios X por reticulos
cristalinos, conforme descrito pela lei de Bragg (nA = 2d sinB), a DRX permite a
identificacdo precisa de fases cristalinas, a determinacdo do tamanho médio de
cristalitos via equacao de Scherrer (D = KA/ 3 cosB, onde K= 0,9, A é o comprimento
de onda Cu Ka = 1,5406 A e B a largura & meia altura) e a avaliagdo de parametros
como tensao reticular, distorcdes e pureza de fase (ZHANG et al., 2021; PATEL et al.,
2024). Essa técnica opera tipicamente em modo 6-28 com radiacdo monocromatica,
gerando padrdes de difracdo caracteristicos que sdo comparados a bancos de dados
como ICDD/JCPDS para confirmacgao de estruturas espinélio inversas cubicas (grupo
espacial Fd3m), comuns em nanoparticulas magnéticas, com picos diagnodsticos em
20 = 30,1°, 35,5°, 43,2°, 53,5°, 57,0° e 62,6° para magnetita pura [KIM et al., 2025;
SINGH et al.,, 2025). Sua nao destrutividade, alta resolugdo angular (tipicamente
0,01°-0,02°) e capacidade de analise quantitativa via refinamento Rietveld tornam-na
indispensavel para diferenciar fases magnéticas responsivas de impurezas
antiferromagnéticas como hematita ou goethita, que podem comprometer aplicagdes
ambientais, com limites de detecgéo de fases secundarias ~1-5 wt% (WANG et al,,
2025; GUPTA et al., 2023). Ademais, a DRX é sensivel a efeitos de tamanho quéntico,

revelando alargamento de picos em NPs <50 nm devido a limitagcdo de Bragg, e
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permite monitorar transformagdes de fase sob tratamentos térmicos ou dopagens (ex.:
Co, Mn), sendo essencial para garantir estabilidade termodinamica em condicoes
ambientais acidas ou alcalinas (ZHANG et al., 2021; LI et al., 2025).

No contexto da remediagdo ambiental, a DRX tem sido aplicada de forma
sistematica para validar a cristalinidade e estabilidade de nanoparticulas magnéticas
em cenarios reais de contaminagcédo. No estudo de Kim et al. (2025), a técnica foi
empregada para diferenciar fases como magnetita e hematita em nanoparticulas
destinadas a degradacdo de contaminantes em solo e agua, revelando picos
caracteristicos em 26 = 30,1°, 35,5°, 43,1° e 57,0°, indicativos de estrutura cubica
espinélio inverso com tamanho médio de cristallitos de 20-30 nm (KIM et al., 2025).
Complementarmente, Santos et al. (2023) utilizaram DRX em Fe304 sintetizadas por
coprecipitacdo para confirmar cristalinidade em tratamento de esgoto anaerdbico,
enquanto Wang et al. (2025) aplicaram-na em hibridos para validar fases estaveis em
fotocatalise aquosa, destacando a finalidade de garantir responsividade magnética em
condicbes ambientais adversas e a especificidade para quantificar distorcdes
reticulares (SANTOS et al., 2023; WANG et al., 2025).

2.5.2. Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)

A espectroscopia no infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
representa uma ferramenta espectroscopica de alta versatilidade para a analise
qualitativa e quantitativa de grupos funcionais superficiais em nanoparticulas
magnéticas, explorando absorgdes vibracionais na faixa de 4000-400 cm™ com
resolucao espectral <4 cm™ (WANG et al., 2025; ZHANG et al., 2021; LI et al., 2025).

Baseada na transformada de Fourier de interferogramas gerados por um
interferdbmetro Michelson, a FTIR identifica modos vibracionais caracteristicos como
Fe-O em o6xidos de ferro (~550-600 cm™ para espinélios), O-H esticamento (~3200-
3600 cm™) em hidroxilas superficiais, e bandas de funcionalizagdo como C=0 (~1700
cm™), N-H (~3300-3500 cm™) ou Si-O (~1000-1100 cm~") em recobrimentos silica ou
poliméricos (SANTOS et al., 2023; CHEN et al., 2025). Sua capacidade de operar em
modos ATR (Atenuancia Total Refletida) ou DRIFTS (Espectroscopia de Refletancia
Difusa) permite analises de amostras opacas ou hidratadas, comuns em contextos

ambientais, com profundidade de penetracao ~0,5-5 um e sensibilidade a interacoes
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quimissorgao vs. fisissorgédo (deslocamentos Av >10 cm™ indicativos de coordenagéao
quimica) (WANG et al.,, 2025; PATEL et al., 2024). A técnica quantifica cobertura
superficial via razdo de intensidades, sendo crucial para avaliar estabilidade coloidal
em pH variaveis (3-11) e presenca de ions competidores, com vantagem em monitorar
degradagao de recobrimentos durante ciclos de reutilizagédo (LI et al., 2025; SINGH et
al., 2025).

No trabalho de Wang et al. (2025), o FTIR foi utilizado em hibridos de 6xidos
de ferro para adsorgéo e fotocatalise de poluentes organicos em agua, confirmando
funcionalizagdo com grupos amino que aumentam seletividade para corantes como
Rodamina B (WANG et al., 2025). Zhang et al. (2021) empregaram-na em MnFe204
para detectar estabilizacdo com carboximetilcelulose (CMC) em imobilizagao de As(lll)
em solo, e Li et al. (2025) monitoraram Fe-O em nano-adsorventes para metais
pesados, com finalidade de otimizar estabilidade coloidal e quimissor¢cdo (ZHANG et
al., 2021; LI et al., 2025).

2.5.3. Microscopia Eletronica de Varredura (MEV/SEM) acoplada a

Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS)

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV/SEM), frequentemente acoplada
a Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS), fornece imagens topograficas de alta
resolucao (~1-10 nm) e analises elementares locais em nanoparticulas magnéticas,
operando com feixes de elétrons de 5-30 kV para gerar sinais secundarios (SE) para
morfologia e retrodispersados (BSE) para contraste atdbmico (SANTOS et al., 2023;
JOHNSON et al., 2025; SINGH et al., 2025).

O EDS, baseado em espectrometria de fluorescéncia X induzida, detecta
elementos Z>5 com resolugdo energética ~130 eV, permitindo mapeamento
quantitativo (precisédo 1-5% via corregcdo ZAF/PB-ZAF) de Fe, O, dopantes e
contaminantes em areas ~1 um?, ideal para avaliar agregacao, uniformidade de
tamanho (distribuicdo log-normal tipica em sinteses umidas) e heterogeneidades
superficiais em NPs expostas a matrizes ambientais complexas (ZHANG et al., 2021;
GUPTA et al., 2023). Essa combinagao destaca-se pela analise in situ de amostras
nao condutoras apds metalizagcdo (Au/Pt ~5 nm), revelando agregados hierarquicos
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que impactam acessibilidade em remediagdo (SANTOS et al.,, 2023; PATEL et al.,
2024).

Em Santos et al. (2023), o SEM/EDS foi aplicado em Fe3O4 para tratamento de
esgoto anaerobico, revelando particulas esféricas quasi-monodispersas (~50 nm) com
composi¢cao estequiométrica Fe:O ~ 1:1,2 e auséncia de impurezas metalicas
(SANTOS et al., 2023). Johnson et al. (2025) usaram-no em NPs engenheiradas para
residuos, correlacionando morfologia com separacédo magnética, e Singh et al. (2025)
em IONPs biogénicos para poluentes orgénicos, visando acessibilidade superficial
(JOHNSON et al., 2025; SINGH et al., 2025).

A espectroscopia de energia dispersiva (EDS), integrada ao SEM/TEM, fornece
perfis elementares com linhas caracteristicas (ex.: Fe Ka 6,4 keV, O Ka 0,5 keV) e
mapas 2D/3D, quantificando estequiometria e distribuicdo em NPs magnéticas com
deteccgao de tragos (<0,1 wt%), superando ICP em analises locais para pos-adsorgao
(ZHANG et al., 2021; SANTOS et al., 2023; LI et al., 2025). Sua corregao matricial
(ZAF) assegura precisdo em matrizes orgénicas/ambientais, essencial para certificar
lixiviagdo zero (GUPTA et al., 2023). Em Zhang et al. (2021), a EDS quantificou
Mn:Fe:O ~1:2:4 em MnFe204 para As(lll) em solo (>90% remocéao) (ZHANG et al.,
2021). Santos et al. (2023) confirmaram estequiometria em esgoto, e Li et al. (2025)

mapearam enriquecimento de metais (SANTOS et al., 2023; LI et al., 2025).

2.5.4. Magnetometria de Amostra Vibrante (VSM)

A Magnetometria de Amostra Vibrante (VSM) quantifica o ciclo de histerese
magnético de nanoparticulas com sensibilidade ~107® emu, medindo magnetizagdo
(M) vs. campo aplicado (H, até + 20 kOe) para parametros como Ms (saturagao), Mr
(remanéncia), Hc  (coercividade) e  suscetibilidade, essencial para
superparamagnetismo (Hc = 0, Ms > 40 emu/g em NPs <20 nm) (JOHNSON et al.,
2025; KIM et al., 2025; CHEN et al., 2025). Distingue relaxagdes Néel (intrinseca) e
Brownian (hidrodindmica), com Ms corrigida por dead magnetic layer (~0,5-2 nm
espessura), e curvas ZFC/FC revelam blocking temperature (TB), operando a 300 K
para simular condigcbes ambientais (PATEL et al., 2024; GUPTA et al., 2023). Sua
especificidade permite modelar difusdo em solos porosos sob gradientes magnéticos
~0,1-1 T (KIM et al., 2025).
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No estudo de Johnson et al. (2025), a VSM caracterizou NPs para tratamento
de residuos, exibindo Ms ~60-80 emu/g e Hc <10 Oe. Kim et al. (2025) mediram

anisotropia em oxidos de ferro para degradagdo em solo/agua, e Chen et al. (2025)

em Fe304 modificado para adsorc¢éo (KIM et al., 2025; CHEN et al., 2025)

Como pode ser visto na Tabela 1, a integragdo complementar dessas técnicas

em estudos recentes reforgca sua indispensabilidade para uma caracterizagao

multiescala de nanoparticulas magnéticas, assegurando propriedades estruturais,

quimicas,

morfolégicas e magnéticas otimizadas para remediacdo ambiental

sustentavel de agua e solo contaminados ([SANTOS et al., 2023; ZHANG et al., 2021;

Ll et al., 2025),

Tabela 1. Sintese de materiais magnéticos, técnicas de caracterizagao e suas

respectivas aplicagdes em remediagdo ambiental.

Material Técnicas Aplicacao Resultado Referéncia
Magnético Utilizadas Ambiental Chave
FesO4 DRX, Esgoto >70% remocgéo | (SANTOS
(coprecipitagao) SEM/EDS, anaerobico DQO et al.,
FTIR (DQO) 2023)
MnFe204 + CMC SEM/EDS, Solo com As(lll) | >90% reducao | (ZHANG et
DRX, FTIR, As al., 2021)
BET
NPs Fe (nano- FTIR, EDS, Metais pesados Separacao (LI et al.,
adsorvente) SEM, DRX em efluentes magnética facil 2025)
Hibridos Fe- DRX, SEM, Poluentes em Reutilizagdo >5 | (WANG et
oxides FTIR, VSM agua ciclos al., 2025)
Oxidos Fe DRX, VSM, Contaminantes Ms otimizada | (KIM et al.,
(magnetita) EDS solo/agua >85% 2025)
NPs SEM/EDS, Tratamento >80% (JOHNSON
engenheiradas VSM, FTIR residuos recuperagao etal.,
2025)
IONPs biogénicos FE-SEM, Poluentes Degradacao (SINGH et
DRX, VSM, organicos agua <2h al., 2025)
FTIR
FesOs + extrato DRX, SEM, Adsorcéo +60% adsorgéo | (CHEN et
vegetal VSM, FTIR agua/solo al., 2025)
FesOa4 VSM, DRX, Remediacao Alta Ms e PATEL et
funcionalizado FTIR metais pesados estabilidade al., 2024
nZVI magnético SEM/EDS, Agua subterranea | >95% reducéo | GUPTA et
VSM Cr(VI) Cr al., 2023
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MATERIAIS E METODOS

Delineamento do estudo

O presente trabalho consiste em uma revisdo bibliografica de natureza
qualitativa, com abordagem descritiva e analitica, cujo objetivo foi reunir, sistematizar
e discutir criticamente as principais técnicas de caracterizagdo de nanoparticulas
magnéticas aplicadas a detec¢cado de contaminantes ambientais. Optou-se por esse
delineamento metodoldgico por permitir uma analise aprofundada do estado da arte,
identificando tendéncias, avangos tecnolégicos, limitagdes e desafios associados ao
uso desses nanomateriais no contexto da quimica ambiental.

A revisdo foi conduzida de forma estruturada, buscando garantir rigor
metodoldgico, transparéncia na selegcdo das fontes e consisténcia na interpretagao
dos dados extraidos da literatura cientifica, conforme recomendagdes para revisdes
em ciéncias quimicas e ambientais (OLIVEIRA, 2024; VIEIRA, 2026).

Estratégia de busca bibliografica

A busca bibliografica foi realizada em bases de dados cientificas reconhecidas
pela relevancia e abrangéncia na area de ciéncias exatas e ambientais, a saber:
ScienceDirect, Scielo e Google Académico. A escolha dessas bases visou contemplar
tanto periodicos internacionais de alto impacto quanto publicagdes nacionais
relevantes para o contexto da quimica ambiental e da nanotecnologia.

Foram utilizados descritores em portugués e inglés, combinados por meio de
operadores booleanos, incluindo os seguintes termos: nanomateriais, nanoparticulas,
nanoparticulas magnéticas, magnetic nanoparticles, environmental analysis,
nanotechnology, characterization techniques, X-ray diffraction, FTIR, SEM, VSM e
EDS. As combinagdes dos termos permitiram ampliar o alcance da busca e reduzir o

risco de exclusao de estudos relevantes.
Critérios de inclusao e exclusao

Foram adotados critérios rigorosos para a selegao dos trabalhos incluidos na
revisao, visando assegurar a qualidade cientifica e a pertinéncia tematica das fontes

analisadas.
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Os critérios de inclusdo contemplaram:

(i) artigos cientificos publicados em periddicos revisados por pares;

(i) estudos publicados no periodo de 2018 a 2026;

(iii) trabalhos que abordassem nanoparticulas magnéticas aplicadas a analises
ambientais ou remediacdo de contaminantes;

(iv) estudos que apresentassem ou discutissem técnicas de caracterizagao estrutural,

morfologica, quimica ou magnética das MNPs.

Foram excluidos da analise:

(i) trabalhos duplicados;

(ii) resumos de congressos sem texto completo disponivel;

(iii) estudos que nao abordassem diretamente técnicas de caracterizagao;

(iv) publicagdes com foco exclusivo em aplicagbes biomédicas, sem relagdo com o

contexto ambiental.
Processo de sele¢ao e organizagcao dos estudos

O processo de selegao ocorreu em trés etapas sucessivas. Inicialmente, foi
realizada a leitura dos titulos e resumos dos trabalhos identificados, com o objetivo de
verificar a adequagéo ao tema proposto. Em seguida, os artigos potencialmente
relevantes foram submetidos a leitura integral, permitindo uma avaliagdo mais
detalhada do conteudo metodoldgico e dos resultados apresentados.

ApOs essa triagem, os estudos selecionados foram organizados em categorias
tematicas, de acordo com a técnica de caracterizacdo abordada, a saber: Difracdo de
Raios X (DRX), Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), Espectroscopia de
Energia Dispersiva (EDS), Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de
Fourier (FTIR) e Magnetometria de Amostra Vibrante (VSM). Essa organizacéo
facilitou a comparacgao entre os trabalhos e subsidiou a discussao critica apresentada

na secao de resultados.
Analise e tratamento das informagodes

A analise dos estudos selecionados foi realizada de forma qualitativa, com foco
na interpretagcdo dos dados reportados na literatura e na correlacdo entre as
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propriedades estruturais, quimicas e magnéticas das nanoparticulas e seu
desempenho em aplicagdes ambientais. Foram extraidas informacgdes referentes as
rotas de sintese, parametros experimentais relevantes, resultados de caracterizacao
e implicagdes praticas para o uso das MNPs em analises ambientais.

Especial atencdo foi dada a forma como cada técnica de caracterizagao
contribui para a compreensao do comportamento das nanoparticulas, bem como as
limitagdes metodoldgicas apontadas pelos proprios autores. Essa abordagem permitiu
nao apenas descrever os metodos utilizados, mas também discutir criticamente sua
aplicabilidade, confiabilidade e relevancia no desenvolvimento de materiais
ambientalmente seguros e eficientes (GONCALVES et al., 2023; SANTOS et al.,
2025).

Consideragoes éticas e confiabilidade cientifica

Por se tratar de uma revisdo bibliografica, este estudo ndo envolveu
experimentagdo direta com seres humanos ou animais, ndo sendo necessaria a
submissdo a comités de ética em pesquisa. No entanto, foram respeitados os
principios de integridade cientifica, com a correta citagdo das fontes utilizadas e a
valorizacao de dados provenientes de periddicos reconhecidos.

A confiabilidade das informagdes analisadas foi assegurada por meio da
priorizagao de artigos publicados em revistas de impacto, bem como pela comparacgao
entre diferentes estudos que abordaram técnicas semelhantes, reduzindo vieses e

fortalecendo a consisténcia das conclusdes apresentadas.

DISCUSSAO DE RESULTADOS

A analise integrada dos estudos selecionados evidencia que o desempenho
das nanoparticulas magnéticas (MNPs) em aplicagdes ambientais, particularmente na
detecgdo de contaminantes como metais pesados (Pb, Cd, Cr, As), poluentes
organicos persistentes (POPs — Persistent Organic Pollutants), corantes téxteis,
pesticidas e contaminantes emergentes (farmacéuticos, microplasticos), esta
diretamente associado ao controle rigoroso de suas propriedades estruturais,
morfolégicas, quimicas e magnéticas, avaliadas por técnicas complementares
(GONCALVES et al., 2023; MARTINS et al., 2025; SANTOS et al., 2023; RODRIGUES
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et al., 2024). No contexto ambiental, essa caracterizagdo multiescala é crucial para
otimizar sensibilidade analitica (limite de detecgéo - LOD <1 ppb), seletividade em
matrizes complexas (ex.: efluentes com alta demanda quimica de oxigénio - DQO
>500 mg/L) e recuperabilidade magnética (>95% em campo), evitando falhas como
agregacao em solos argilosos ou lixiviagdo em pH acido (3-6, tipico de mineracgao).

Estudos recentes demonstram que MNPs funcionalizadas (ex.: Fe3Os@SiO2-
NH2) elevam eficiéncia de detecgcdo de As(lll) em aguas subterraneas de 70% para
>98%, correlacionando fase cristalina pura (magnetita) com magnetizacdo de
saturacao (Ms) elevada e baixa histerese, enquanto impurezas como goethita
reduzem sinal de plasmoénio superficial ressonante (SPR- Surface Plasmon
Resonance) em 40% (SILVA et al., 2025; ALBUQUERQUE et al., 2022; FERNANDES
et al., 2024; CARVALHO et al., 2023; BEZERRA et al., 2024). Essa abordagem néao
apenas minimiza falsos positivos/negativos em monitoramento ambiental continuo,
mas também suporta extracdo em fase soélida (SPE — Solid Phase Extraction)
magneética antes de cromatografia liquida acoplada a espectrometria de massas
(HPLC-MS), reduzindo custos analiticos em 60-80% frente a métodos instrumentais
convencionais (OLIVEIRA et al., 2024).

A Difragao de Raios X (DRX) é fundamental para identificacao de fase cristalina
em MNPs destinadas a deteccdo ambiental, distinguindo magnetita (FesO4, picos
20=30.1°-62.6°) de maghemita ou hematita, impactando estabilidade redox em aguas
contaminadas e resposta imunossensorial para Hg(ll). A equagao de Scherrer estima
cristallitos (10-40 nm), correlacionando com LOD de Cr(VI) < 0.5 uyg/L em ensaios
colorimétricos, apesar de limitagbes em microdeformacbdes (SILVA, 2025;
ALBUQUERQUE et al., 2022; BEZERRA et al., 2024). Em detecg¢ao de microplasticos
em rios, DRX validou pureza >97% em NiFe204, evitando falsos negativos por fases
ndo magnéticas (SOUZA et al., 2024; PEREIRA et al., 2023).

A Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV), frequentemente acoplada a
andlise secundaria de elétrons e retrodispersados, revela morfologia
esférica/monodispersa (~20-80 nm) essencial para biossensores MNPs, maximizando
area superficial (BET 100-250 m?/g) e acesso a contaminantes em solos porosos ou
efluentes turbid (>100 NTU). Particulas agregadas (>200 nm) reduzem sinal
fluorescente em 35-50% para antibidéticos como tetraciclina em agua potavel,
enquanto bordas rugosas pés-funcionalizagdo elevam adsor¢do de substancias
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perfluoroalquiladas (PFAS — Per-and Polyfluoroalky Substances) em 60%, crucial para
SPE magnético (SOUZA et al., 2024; OLIVEIRA et al., 2024; COSTA et al., 2023,
FONSECA et al., 2024). MEV diferencia agregados primarios (irreversiveis, por
deplecdo de solvente) de secundarios (hidrodindmicos), correlacionando com
dispersibilidade em pH 4-10 e eficiéncia de captura >90% para Cd em sedimentos
fluviais. Estudos em campo mostram que morfologias quasi-cubicas de CoFe,O,
melhoram penetragdo em biofilmes bacterianos contaminados por Cr(VI), elevando
LOD para 0.1 ppb via fluorescéncia quimicamente modulada (MENDES et al., 2025;
NUNES et al., 2024).

A Espectroscopia de Energia Dispersiva (EDS) mapeia composigéo elementar
(Fe:O ~1:1.3-1.5) e heterogeneidades superficiais com resolugcédo espacial ~1 um e
energética ~130 eV, confirmando uniformidade para detecgdo seletiva de Cd em
sedimentos (Wang et al., 2023; FONSECA et al., 2024; TEIXEIRA et al.,
2023). Distribui¢cdes irregulares criam sitios ativos desiguais, elevando LOD para
Pb(Il) de 1 para 10 ppb; EDS quantificou dopagem Mn (5-15%) estabilizando sensores
Opticos para nitratos em lengois freaticos (MENDES et al., 2025; BARROS et al.,
2024). Corregdes matriciais (ZAF) validam estequiometria pds-exposi¢ao ambiental,
detectando enriquecimento superficial de As (complexagédo interna-esfera) ou
lixiviacao de Fe (<0.1 wt% apds 20 ciclos), essencial para certificagdo de auséncia de
contaminagao secundaria em monitoramento regulatério (EPA/ANVISA).

A Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier (FTIR)
confirma funcionalizagao superficial (bandas NH,~1550 cm™, COOH~1400 cm™, Fe-
0O~580 cm™), essencial para seletividade quimiossorcdo em detecgao de corantes
(Rhodamina B, LOD 0.1 uM) e farmacos (diclofenaco) em efluentes (PEREIRA, 2023;
SANTOS et al, 2025; NUNES et al., 2024; ALBUQUERQUE et al., 2022).
Deslocamentos vibracionais (Av>15 cm™) distinguem quimissorgéo de fisissorgao,
otimizando imunossensores para Hg com LOD 0.05 ppb; funcionalizacdo polimérica
(quitosana/PEl) reduz oxidagédo redox (k<107® h™'), mantendo integridade apds 15
ciclos em pH 2-12 (TEIXEIRA et al., 2023; BEZERRA et al., 2024). Modos
ATR/DRIFTS analisam amostras umidas in situ, monitorando H-bonding com PFAS
ou Tr-mr stacking com PCBs, elevando seletividade 4x sobre ndo funcionalizadas
(FERNANDES et al., 2024).
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A Magnetometria de Amostra Vibrante (VSM) avalia superparamagnetismo (Ms
50-90 emu/g, Hc < 5 Oe, suscetibilidade x >10), vital para separagao rapida de MNPs
em amostras volumosas (>1 L), recuperando >98% em gradientes 0.5 T para analise
downstream (SANTOS et al., 2025; LIMA et al., 2024; BARROS et al., 2024; RIBEIRO
et al., 2025). Curvas ZFC/FC determinam temperatura de bloqueio (TB<298 K),
evitando agregacao térmica em rios tropicais; Ms corrigida por dead-layer (~1 nm)
prevé mobilidade em solos (D_eff >107° m?/s), crucial para sensores SERS portateis
de explosivos (LOD 1 ppb TNT). Baixa remanéncia (Mr/Ms<0.01) permite redispersao
instantanea, suportando automacdo em PPADs para detecgao multifarmacos em
efluentes urbanos (COSTA et al., 2023; FONSECA et al., 2024).

A integracdo DRX-MEV-EDS-FTIR-VSM correlaciona propriedades com
desempenho ambiental, elevando acuracia de 75% para 99% em validagdes campo,
como na Tabela 2 com estudos recentes focados em detecgédo (OLIVEIRA, 2024,
GONGALVES et al., 2023).

Tabela 2. Eficiéncia de detec¢ao de contaminantes ambientais utilizando materiais
magnéticos caracterizados por técnicas integradas (DRX, MEV-EDS, FTIR e VSM).

Material Técnicas | Contaminante/Meio | LOD/Resultado Referéncia
FesOs@SiO2 DRX, As(lll)/agua 0.2 ppb (SANTOS et al.
FTIR, VSM 2023)
MnFe204 SEM/EDS, Pb(ll)/solo 0.8 ug/L (ZHANG et al.
DRX 2024)
NiFe204 VSM, FTIR | Microplasticos/rio 85% ads. (SOUZA et al.
2024)
CoFe204- DRX, SEM Cr(Vl)/efluente 0.5 ppb (MARTINS et al.
NH2 2025)
y-Fe203 CTS | FTIR, EDS Hg/sedimento 98% capt. (PEREIRA 2023)
FesO4 TiO2 | VSM, MEV | Diclofenaco/agua LOD 1 nM (LIMA et al. 2024)
nZVI@FesO4 | SEM/EDS Nitratos/lencol >90% red. (SILVA 2025)

FesOa4 FTIR, VSM Corantes téxteis gmax 300 mg/g | (OLIVEIRA 2024)
grafeno

CuFe204 bio | DRX, FTIR Antibidticos 200 mg/g (WANG et al.
2023)
FesO4 EDS, VSM Fluoruros 88% rem. (COSTA et al.
alginato 2023)
ZnFe204 DRX, SEM PFAS/agua LOD 0.1 ng/L | (FERNANDES et
al. 2024)
FesO4 PEI | FTIR, VSM Cd(ll)/solo Kd 10° (CARVALHO et
al. 2023)
Ni-ZVI VSM, DRX Explosivos/solo Sens. SERS (RIBEIRO et al.
2025)

*Instituto de Quimica — UFCAT: alexfeitosag@gmail.com, alberth@ufcat.edu.br, cristiano@ufcat.edu.br

Trabalho de Conclusdo de Curso — Especializagdo em Analises Quimicas Ambientais


mailto:alexfeitosaq@gmail.com
mailto:alberth@ufcat.edu.br
mailto:cristiano@ufcat.edu.br

FesOs@Au | FTIR, SEM BPA/efluente LOD 50 pM (FONSECA et al.
2024)
Co0304/Fes304 | DRX, VSM Tetraciclina 99% ads. (NUNES et al.
2024)
Fe-oxides | EDS, FTIR Chumbo/rio <1 ppb (MENDES et al.
CTS ] 2025)
Mn3O4 SEM, VSM Oleos/agua >99% sep. (TEIXEIRA et al.
hibrido 2023)
FesOas DRX, FTIR PCBs/sedimento LOD 2 ppt (BARROS et al.
carbono 2024)
NiFe204@Ag | FTIR, MEV Corantes gmax 450 mg/g | (GONCALVES et
al. 2023)
FesO4 DRX, SEM Farmacos/agua LOD 0.05 pg/L | (ALBUQUERQUE
quitosana et al. 2022)
y-Fe20s3 VSM, FTIR Cr(lll)/solo >92% capt. (SANTOS et al.
dopada 2025)
FesO4@rGO | EDS, DRX Microplasticos 90% rec. (PEREIRA et al.
2023)
Zn-doped SEM, VSM Fluor/agua 96% rem. (LIMA et al. 2024)
FesO4
CONCLUSOES

A presente revisdo permitiu evidenciar que as nanoparticulas magnéticas
representam uma classe de nanomateriais com elevado potencial para aplicagbes em
analises ambientais, especialmente na detec¢cdo e monitoramento de contaminantes.
No entanto, sua eficacia e seguranga ambiental dependem diretamente do
conhecimento aprofundado de suas propriedades estruturais, quimicas, morfolégicas
e magnéticas.

Os estudos analisados demonstram que técnicas como Difragdo de Raios X,
Microscopia Eletrébnica de Varredura acoplada a Espectroscopia de Energia
Dispersiva, Espectroscopia no Infravermelho por Transformada de Fourier e
Magnetometria de Amostra Vibrante sdo complementares e indispensaveis para a
caracterizagdo completa das nanoparticulas magnéticas. A aplicagdo integrada
dessas ferramentas permite validar a fase cristalina, confirmar a funcionalizagao
superficial, avaliar a morfologia e assegurar o comportamento superparamagnético
necessario para aplicacdbes ambientais eficientes e sustentaveis.

Conclui-se que o investimento em protocolos de caracterizagao rigorosos é
fundamental para a transicdo das nanoparticulas magnéticas da escala laboratorial
para aplicagbes ambientais em maior escala. Além disso, o fortalecimento da
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integracdo entre nanotecnologia e quimica ambiental contribui para o
desenvolvimento de solugdes analiticas mais eficientes, alinhadas aos principios da
sustentabilidade e da prote¢cado dos ecossistemas. Dessa forma, as nanoparticulas
magnéticas consolidam-se como ferramentas promissoras para enfrentar os desafios

contemporaneos associados a poluigdo ambiental e a segurancga hidrica.
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