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Introducao

Sistemas envolvendo nanoparticulas magnéticas
tém recebido consideravel interesse nos Uultimos
anos devido a suas propriedades Unicas decorrentes
do efeito de confinamento quéntico. A grande razao
de aspecto das nanoparticulas faz com que seja
razoavel a correlagdo de suas propriedades
magnéticas com efeitos de superficie, como
demonstrado para o y-Fe,O; "). Neste trabalho, uma
investigacdo sobre o efeito das interagbes
interparticulas e da distribuigdo de tamanho de
particula foi conduzida com relagdo as propriedades
magnéticas de nanoparticulas de NiO dispersas no
vidro poroso Vycor (PVG).

Resultados e Discussao

O procedimento experimental para a obtengdo do
NiO disperso no PVG, consistiu na imersao de
laminas do PVG em solugdo de 0,8 mol L' do
composto metalorganico 2-etilhexanoato de niquel
(), seguida por uma etapa de decomposicao em
forno mufla a 600 °C durante 8 h (processo MOD),
estabelecido em ensaio de TGA. O término da etapa
de decomposigdo completa um ciclo de
impregnagao-decomposig¢éo (CID). Sucessivos CIDs
conduziram a um incremento linear de massa como
resultado do aumento do tamanho médio da
nanoparticula devido as sucessivas deposi¢oes
camada sobre camada. A natureza da fase do 6xido
de niquel foi investigada por XRD confirmando a
obtencéo da fase NiO com picos em 37,2°, 43,2° e
62,8° (20), porém, a exemplo do ocorrido para o NiO
livre, ndo é possivel discriminar entre o NiO cubico
(JCPDS 47-1049) e ortorrombico (JCPDS 44-1159).
O espectro Raman das nanoparticulas de NiO exibe
um pico intenso centrado em 497 cm™ devido ao
modo de estiramento Ni-O que em conjunto com o
fato da fase romboédrica ser obtida acima de 1300
°C indicam a formag&o da fase pura clbica de NiO.
O tamanho de cristalito calculado pela lei de
Scherrer com base no XRD para os sistemas
NiO/PVG 3CID, NiO/PVG 5CID e NiO/PVG 7CID
indica um valor médio em torno de 10 nm.
Entretanto, estudo realizado por microscopia
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eletrébnica de transmissdo (TEM), evidencia
claramente o aumento do tamanho da nanoparticula
em fungdao do numero de CID: de 5,8 £ 1,1 nm
(3CID) para 8,2+ 1,6 (5 CID) e 11,8 £ 1,7 nm (7
CID). As propriedades magnéticas dos
nanocompésitos NiO/PVG foram investigadas via
medidas de susceptibilidade DC em fungdo da
temperatura em diferentes frequéncias,
magnetizagcdo nos modos zero-field-cooled (ZFC) e
field-cooled (FC) em fungao da temperatura e pela
curva de histerese em diferentes temperaturas para
ambos os modos ZFC e FC em 5kOe. Os resultados
indicam que abaixando a temperatura, as curvas FC
medidas em valores de campo aplicado baixo
mostraram um aumento continuo, ja as curvas ZFC
apresentam um maximo largo relativo a um bloqueio
progressivo do momento magnético do nucleo das
particulas, seguido por um grande aumento da
magnetizacao devido ao congelamento aleatério dos
spins na superficie das particulas. Um aumento na
temperatura média de bloqueio é observado com o
aumento no namero de CID. As curvas de histerese
obidas a diferentes temperaturas apresentam
deslocamento horizontal abaixo de 50K, sendo tal
efeito também dependente do niumero de CID.

Conclusoes

Observou-se alta coercividade e deslocamento do
campo da curva de histerese em fungao do namero
de CID das nanoparticulas de NiO. Os resultados
experimentais sugerem que o tamanho do cristalito,
determinado pelo namero de CID, é o principal
parametro que afeta o comportamento magnético,
que se mostrou consistente com uma configuragao
magnética carogo-casca com clusters de NiO
ferromagnéticos na casca e NiO antiferromagnético
no carogo.
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