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Introducéao

O interesse na preparacdo de nanoparticulas (NP) de
6xido de niquel tem origem nas propriedades
magnéticas e propriedades 6ticas nao lineares destes
materiais quando em tamanho uniforme e
nanométrico.! Estas propriedades, que sdo funcéo
principalmente do tamanho e morfologia das NP,
podem ser modeladas pelas condi¢Ges de sintese
empregadas. Desta forma, novas rotas sintéticas para
a preparacdo de materiais monodispersos via reacdes
em solugdo estdo em desenvolvimento.

Resultados e Discussao

A metodologia empregada para a preparacdo de
nanoparticulas de NiO é simples, versatil e resulta em
NP de tamanho uniforme e redispersiveis em
solventes organicos. Nesta metodologia empregou-se
nitrato de Nquel(ll), oleilamina e um solvente de alto
ponto de ebulicdo, que em condicdo de refluxo ir4
definir a temperatura de decomposicao do precursor
metdlico. O solvente escolhido foi o difenil éter (p.e.
257°C) e o agente estabilizante a oleilamina. A
preparacdo se da em uma Unica etapa onde o0s
reagentes sdo submetidos a refluxo por 3 horas. As
NP sdo separadas por precipitacdo com alcool etilico
e centrifugadas. O sélido obtido é totalmente
redispersivel em tolueno.

O material foi caracterizado por microscopia
eletrbnica de transmissédo (MET), difracdo de elétrons
(SAD) e difracdo de raios X (DRX). Na figura 1 é
apresentada uma imagem de MET que revela a
presenca de NP com morfologia esférica, diametro

Figura 1.
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A presenc¢a de quatro anéis de Debye com d hkl =
2,40, 200, 145 e 118A que podem ser atribuidos
aos planos (111), (200), (220) e (222) de NiO (PDF #
78-0643) confirmam a presenca de NP de NiO com
simetria cubica. As propriedades magnéticas foram
investigadas via medidas de magnetizagdo versus
temperatura nos modos Fiel-Cooled (FC) e Zero-Field-
Cooled (ZFC), como mostrado na figura 2 A curva
ZFC revela a presenca de dois maximos. O primeiro,
que ocorre ao redor de Ty, = 22,5 K, é a assinatura de
uma temperatura de bloqueio, onde as NP de NiO,
que sdo superparamagnéticas acima de Ty, nao
competem mais com a energia térmica. Uma
estimativa do volume V das NP usando T, ~ KV/30Kkg,
onde K é a constante de anisotropia
magnetocristalina e kg a constante de Boltzmann,
resulta em NP com raio médio ~ 3,1 nm. O outro
maximo, muito menos pronunciado, ocorre em T, ~
70 K, sugerindo a existéncia de NP com raios
maiores. Esses resultados apresentam excelente
concordancia com os valores obtidos por MET.
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Figura 2. Curvas ZFC e FC de NP de NiO.

Conclusobes |

Nanoparticulas de NiO foram preparadas através de
tratamento térmico em solu¢cdo em presenca de um
agente estabilizante. Os resultados obtidos nas
medidas estruturais apresentam boa concordancia
quando comparados com o0s estimados via medidas
magnéticas. Essas Ultimas também indicam
superparamagnetismo acima de 20 K nesses
materiais.
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