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Introducao

Materiais magnéticos em regime de tamanho
nanomeétrico apresentam uma série de propriedades
Unicas. Quando estes materiais estdo abaixo de um
tamanho critico se comportam como um Unico
dominio magnético, apresentando comportamento
superparamagnético. Um método bastante
interessante para a sintese desses materiais é o
método poliol, que consiste na redugdo de um
precursor metalico em um polialcool, dando origem
ao metal. Neste trabalho apresentamos resultados
referentes a sintese, caracterizagdo e estudo de
propriedades magnéticas de nanoparticulas de niquel
através de diversas modificagdes no método poliol.

Resultados e Discussao

Para a sintese das nanoparticulas de niquel foi feita a
dissolugdo do precursor metalico NiCl,.6H,O em
etileno glicol (EG), seguido de adicdo de PVP
(polivinil pirrolidona) em diferentes razdes m/m
Ni:PVP. O sistema foi levado ao aquecimento, e
assim que atingiu a temperatura desejada foi feita
adicdo de 0,189 de NaBH, sdlido. A Tabela |
apresenta as condicdes de sintese utilizadas.
Tabela |: CondigBes experimentais para a obtencéo
das amostras de nanoparticulas de niquel

Amostra Temperatura (°C) | Razédo Ni/PVP*
Ni-PVPO 196 1:0
Ni-PVP1:5 140 15
Ni-PVP1:1 140 11
Ni-PVP1:0,1 140 1:0,1

* razdo utilizada m/m.

Os difratogramas de raios-X de todas as amostras
apresentam picos largos e caracteristicos de Ni
metdlico na fase cubico de face centrada como Unico
produto. Os espectros IV das amostras Ni-PVPL1:5,
Ni-PVP1:1 e Ni-PVP1:0,1 apresentam bandas
caracteristicas do PVP, indicando que o polimero faz
parte do material final obtido. A banda em 1661 cm™,
referente ao estiramento C=0 da carbonila do
polimero, est4 deslocada para menores energias, 0
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que indica que a passivagdo das particulas pelo PVP
ocorre através dos atomos de oxigénio do polimero. O
espectro IV da amostra Ni-PVPO apresenta bandas
referentes ao etileno glicol, evidenciando que o etileno
glicol atua passivando as particulas. As imagens de
MET mostram particulas esféricas, isoladas e com
tamanho médio em torno de 3,8 nm. Esta distribuicao
de tamanhos sugere a formacdo de nanoparticulas
magnéticas monodominio. Curvas de magnetizacao
medidas & 300K revelam que as nanoparticulas de Ni
ndo apresentam saturacéo até 4000 Oe e apresentam
ciclos de histerese caracteristicos de materiais
ferromagnéticos. No entanto, o valor dos campos
coercivos (< 80 Oe) e a magnetizagdo remanente, ao
menos uma ordem de grandeza inferior a saturagéo,
indicam uma resposta superpara-magnética esperada
para nanoparticulas monodominios. Um elipséide de
Ni bulk (c/a = 2,5) foi também medido, exibindo
saturacdo em campos inferiores a 1600 Oe. A
presenca de histerese indica a existéncia de
interacdo magnética entre as nanoparticulas de Ni
mais proximas mesmo em amostras com
nanoparticulas dispersas por diluicdo sobre laminulas
de vidro. Observamos valores de magnetizagéo
remanente e campo COercivo sempre menores para
amostras com maior quantidade de polimero,
indicando que as nanoparticulas estdo mais isoladas
umas das outras.

Conclusdes

Os resultados apresentados aqui nos permitem
concluir que o método poliol ébastante eficiente na
sintese de nanoparticulas de niquel, e que estas
apresentam resposta magnética caracteristica de
monodominios fracamente interagentes a temperatura
ambiente.
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