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Introducao

O interesse em estudar nanoparticulas (NPs)
metdlicas se da devido as propriedades Unicas que
estes materiais apresentam. O aspecto central para o
estudo de NPs esté relacionado com a sintese das
mesmas, pois estas apresentam alta area superficial
e normalmente tendem a se aglomerar durante a
sintese. Para evitar essa aglomeracdo é preciso
estabilizar as NPs. Para tanto pode-se adicionar a
superficie das particulas um composto, denominado
de passivante, que atua formando uma camada
protetora e impede a aglomeragdo e crescimento
descontrolado do material. Varios sdo os materiais
que podem ser utilizados como passivantes, dentre
eles podemos citar moléculas organicas com grupos
polares e polimeros. O passivante estabiliza as NPs
fazendo uso do efeito estérico, media o crescimento
das mesmas e também influencia nas caracteristicas
do material obtido. Nesta linha os objetivos deste
trabalho estdo centrados no estudo de NPs de Ni
passivadas por etileno glicol e PVP, utlizando a
técnica de XPS.

Resultados e Discussao

Para a sintese das nanoparticulas de niquel foram
utilizados dois procedimentos experimentais: (i)
Amostra Ni-EG: dissolu¢cdo do precursor metalico
NiCl,.6H,O em etileno glicol (EG) e aquecimento em
temperatura de 196 °C. Assim que o sistema atingiu
a temperatura foi feita adicdo de NaBH, solido; (i)
Amostra Ni-PVP: foi realizado o mesmo
procedimento que em (i), contudo a temperatura
utilizada foi de 140°C e houve adicdo de PVP (polivnil
pirrolidona), juntamente com o precursor metalico.

Os picos alargados observados no DRX de ambas as
amostras correspondem a formacao de Ni metalico
na fase cubico de face centrada. O espectro IV da
amostra Ni-EG mostra bandas caracteristicas do EG
e o da amostra Ni-PVP apresenta bandas referentes
ao PVP, a passivacdo das amostras por EG e PVP,
respectivamente. A andlise XPS das amostras Ni-EG
e Ni-PVP indicam através dos espectros 1s do
carbono e do oxigénio a presenca de PVP e EG na
superficie das NPs. Os espectros do Ni2pap.1» Sa0
dominados pela componente do Ni*, embora uma
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componente na energia de ligagdo 853,2 eV, referente
ao Ni2ps, bulk esteja presente em baixa intensidade.
Isto sugere que os atomos de Ni da superficie das
NPs estdo oxidados. No entanto, 0s espectros
Ni2ps,.1, das amostras séo diferentes entre si e
diferentes do esperado para o NiO, indicando clara
interacdo entre os passivantes e as NPs. O espectro
do PVP puro, na regido do C1ls, apresenta duas
componentes, uma referente ao carbono da carbonila
em maior energia de ligacdo e autra referente aos
demais atomos de carbono da estrutura polimérica
mais baixa energia de ligacdo. O espectro Cls da
amostra Ni-EG apresenta duas componentes, sendo
um indicio de que o EG esta atuando como um
ligante monodentado. O espectro C1s da amostra Ni-
PVP, apresenta duas componentes referentes ao
carbono do PVP e do EG, confirmando que o EG
atua co-passivando as particulas nesta amostra. Os
dados mais interessantes de XPS encontram-se na
regido do Ols. O espectro Ols do PVP puro
apresenta uma componente espectral dominante
referente ao oxigénio da carbonila. O espectro da
amostra Ni-EG apresenta duas componentes
referentes aos atomos de oxigénio do EG,
confirmando a presenca de EG atuando como ligante
monodentado. Ja o espectro da amostra Ni-PVP é
dominado pela componente do PVP, deslocado 1,23
eV para energia de ligacdo mais altas, confirmando
gue a passivagao ocorre de maneira forte e através
dos atomos de oxigénio presentes no polimero.

Conclusdes

Os resultados nos permitem concluir que as
nanoparticulas de Ni sdo passivadas por etileno
glicol, através da interagdo de um anico grupamento
OH, e passivadas por PVP através da interacdo do
oxigénio da carbonila do polimero com o Ni.
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