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Introducao

Materiais nanoparticulados apresentam
propriedades muitas vezes superiores as dos
mesmos materiais em escala macroscoépica (bulk).
Essa variacdo nas propriedades com o tamanho do
material se deve ao fato de que, na escala
nanométrica, ha uma alta contribuicdo dos atomos
de superficie (os quais possuem ligacdes
incompletas), o que ndo acontece nos materiais em
escala bulk. A utilizacdo desses nanomateriais na
obtencdo de compésitos pode levar a materiais que
possuem uma combinacdo das propriedades dos
constituintes ou, ainda, materiais com propriedades
sinergisticas, as quais s6 sdo obtidas pela
combinacado dos constituintes envolvidos.

Neste trabalho reportamos uma nova rota
sintética para a obtencéo de compdsitos envolvendo
niquel, 6xido de niquel e carbono, através da pirélise
de nanoparticulas de niquel estabilizadas por
polivinilpirrolidona (PVP).

Resultados e Discussao

Nanoparticulas (NP’s) de niquel estabilizadas por
PVP foram preparadas através de uma modificacao
no método polio*? de acordo com a rota
previamente desenvolvida em nosso grupo de
pesquisa. Estas NP’s apresentaram estrutura
cristalina cubica de face centrada, com tamanho
médio na ordem de 3,4 nm, sendo constituidas por
39,2 % de PVP, 49,5 % de Ni e 11,3 % de H,0.

A sintese dos compodsitos foi realizada através da
pirélise destas NP’s de niquel em um forno tubular,
sob atmosfera de argbnio e uma pequena
guantidade de O,. Foram feitos dois estudos: um
com relagdo a temperatura de pirdlise, onde as
temperaturas usadas foram 300, 400, 500, 600 e
700 °C, a um patamar de 1 minuto; e outro com
relagdo ao patamar de pirdlise, sendo utilizados os
patamares de 1, 70 e 180 minutos, a uma
temperatura de 700 °C. Essas amostras foram
caracterizadas por difratometria de raios X (DRX),
FT-IR, espectroscopia Raman e andlise
termogravimétrica (TGA).
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As andlises de DRX indicaram que, em ambos os
estudos, houve um aumento no tamanho médio das
particulas. Com a variagdo da temperatura, foi
possivel se obter amostras contendo niquel na fase
hexagonal (300 °C), na fase cubica de face centrada
(500 — 700°C) e em ambas as fases (400°C). O
aumento da temperatura também levou a um
aumento no grau de grafitizacdo do carbono gerado
pela decomposi¢cdo do PVP, a qual ocorreu a partir
de 400°C. A variagdo do patamar de pirdlise levou a
trés diferentes amostras: uma contendo apenas
niquel metélico com estrutura cfc e carbono, outra
com quantidades semelhantes de niquel metalico e
Oxido de niquel e outra com majoritariamente 6xido
de niquel. Os dados de espectroscopia Raman
analisados em conjunto com os dados de TGA
destas trés amostras indicam que o aparecimento
do oxido de niquel sé ocorre apos a total oxidacao
do carbono que estd envolto das particulas de
niquel.

Conclusdes

Compositos Ni/NiO/C foram obtidos através da
pirélise de NP’s em um forno tubular sob atmosfera
de argbnio e O,. A variacdo da temperatura de
pirélise pode levar tanto a formagdo de niquel com
estrutura cubica de face centrada, como niquel com
estrutura hexagonal ou, ainda, com ambas as
estruturas. Ja a variacdo do patamar de pirolise
levou a diferentes graus de oxidagdo na amostra.
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