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Introducéao

Nanomateriais apresentam  propriedades
mecanicas, elétricas, magnéticas e Opticas diferentes
de materiais policristalinos, em fungcdo da
combinacdo das propriedades de “bulk” com as de
superficie [1]. O uso de nanoparticulas metdlicas
como eletrocatalisadores em pilhas a combustivel
tem sido intensamente estudado [2]. Os objetivos
deste trabalho consistem na preparagdo de
nanoparticulas de niquel, pela técnica de
microemulsdo, e no estudo de seu comportamento
térmico, para futura aplicacdo em anodos de pilhas a
combustivel.

Experimental

Nanoparticulas de niquel foram preparadas
pela reducdo de niquel (Il) com borohidreto. Duas
microemulsbes em cicloexano, estabilizadas com
Triton X100, de solu¢des aquosas de nitrato de niquel
e borohidreto de so6dio foram misturadas, sob
sonicacao. Imediatamente um solido negro se forma,
é isolado por centrifugacdo e lavado com agua. O
comportamento térmico das particulas metdlicas foi
avaliado, aquecendo-as em diferentes temperaturas
durante uma hora: 200, 400 e 600 °C. Os solidos
foram caracterizados por Espectroscopia de
Infravermelho (IV) e Difracéo de Raios X de p6 (DRX).

Resultados e Discussao

Os resultados de DRX (Fig. 1) indicam a
formacdo de nanoparticulas de Ni° com estrutura tipo
fcc (picos Ay = 44,5° (111) e 52,2° (200)) e tamanho
de 3 nm (féormula de Scherrer), apds 0 aquecimento a
200 °C. A medida que se aumenta a temperatura de
aquecimento estas nanoparticulas vao sendo
oxidadas a NiO, sendo observada uma mistura
Ni%NiO para a amostra aquecida a 400°C. A amostra
aquecida a 600 °C (Fig. 2) apresenta nanoparticulas
de NiO com estrutura cubica (picos 2q = 37,3° (111),
43,4° (200) e 62,9° (220)) com dimensdes de 12 nm.
Os espectros IV indicam que as nanoparticulas de Ni°
estdo recobertas com carbonato (bandas em 1324,
960 e 689 cm™) e a presenca de CO, (banda em 2345
cm™) adsorvido nas nanoparticulas de NiO.
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Figura 1. DRX daamostra aquecidaa 200 °c, por lhora.
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Figura 2. DRX da amostra aquecida a 600 oc, por lhora.

A comparacdo dos nossos resultados com
os dados da literatura [1], indicam que as
nanoparticulas de Ni° obtidas apresentam uma maior
estabilidade térmica, fato este que deve estar
relacionado ao recobrimento destas com carbonato.

Conclusobes |

Foram obtidas nanoparticulas de Ni° (3 nm)
recobertas com carbonato e com alta estabilidade
térmica. A oxidacdo destas permite a obtencdo de
nanoparticulas de NiO com dimensdes de 12 nm.
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