Departamento Ciéncias dos Materiais e Metalurgia

Sintese e Car acterizacio de Nanoparticulas
para Gerar Nanocompositos

Aluno: Renato Valente
Orientador: Guillermo Sol6r zano

I ntroducéo

Material nanoestruturados vem se destacado em pesquisas cientificas relacionadas a
Novos materiais por apresentarem propriedades particulares, muitas vezes ndo presentes no
mesmo material com congtitui¢do ndo nanomeétrica. Este trabalho utiliza uma rota alternativa
para a sintese de ligas de cobalto e niquel nanoestruturadas, ja desenvolvida pelo grupo de
processos a ata temperatura do DCMM. Este método tem como ponto de partida a obtencdo
dos oxidos dos metais a partir de seus nitratos e subsequiente reducdo por hidrogénio.

Objetivos

Estudar dedicado a obtencdo e caracterizacdo de ligas metdlicas nanoestruturadas,
fazendo a sintese de ligas de Niquel e Cobalto, a partir da dissociacéo de seus nitratos, que
possuem a facilidade de se dissociarem em particulas significativamente peguenas, para
obtencéo de Oxidos e posterior reducdo por hidrogénio visando obtencdo do metal. A mistura
“in loco” das particulas metdlicas com as de 6xidos, em adequada fracdo volumétrica, para
configurar 0os nanoconmpositos Sinterizacdo e conformacdo do material produzido, preparacéo
de amostras tanto em p6 quanto pastilhas para observagdo em microscopica eletrénica.
Acompanhamento da caracterizacdo microestrutural utilizando técnicas de microscopia
eletronica de transmisséo (MET). Apoiar teses desenvolvidas neste tema no DCMM.

Metodologia e resultados par ciais.

Os 6xidos de Niquel e cobalto foram preparados através da diluicdo do nitrato de cada
um dos respectivos metais em &gua deionizada. E para isto os nitratos utilizados foram
Ni(NOz3)2.6H20 e Co(NOg)2.6H20, ambos com 99,9% de pureza. As solugdes obtidas cada
uma contendo um dos nitratos diluidos, foram aguecidas em placas de aguecimento a
temperaturas em torno de 400°C até a dissociacdo completa dos nitratos em oxidos através da
liberagcdo de NO2/Oz. Péde-se confirmar a completa dissociacdo, utilizando um método
gravimétrico medindo a perda de massa com uma balancga analitica de precisdo. Este processo
produziu vapores de coloracdo marrom e odor caracteristico do oxido nitrico como era
esperado.

Para fazer a co-formacdo de Oxido de niquel (NiO) e do 6xido de cobalto (Coz04), 0s
nitratos foram misturados na proporcéo 1:1 em relacdo as massas dos metais e a mistura entdo
foi diluida por completo e aquecida em &gua deionizada, o produto obtido foi um pé preto e
homogéneo.

Para obtencdo dos metais isolados e para a liga, foi utilizado um procedimento, que esta
fundamentada na viabilidade termodinamica da reducéo de 6xidos metalicos por hidrogénio.
Os Oxidos foram levados em cadinhos de alumina a um forno tubular para aguecimento a
condi¢des isotérmicas de (200, 300, 400, 500°C) e em atmosfera inerte de Argonio. Como
agente redutor, os oxidos foram alimentados com um fluxo continuo (0,10L/min) de
hidrogénio. Apds um tempo desgjado de redugdo, o material permaneceu dentro de forno em
atmosfera inerte até atingir a temperatura ambiente.
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As amostras foram preparadas com a dispersdo das particulas em acool isopropilico e
tratamento em banho ultra-sbnico, para posteriormente serem depositadas em uma grade de
cobre recoberta com grafite. A liga de NiCo foi preparada também na forma de pastilha,
obtida apds prensagem a frio da liga em pé a uma pressdo de 0,4GPa, apds isto foram
preparadas laminas de 3 mm de diametro por afinamento micro-mecanico, dimpling e
obtencdo da transparéncia por feixe de ions a4KV.

Devido ao tamanho nanomeétrico esperado para as particulas obtidas pela metodologia
desenvolvida no trabalho, a caracterizagcdo microestrutural que foi realizada por outros
pesquisadores do grupo, utilizou técnicas de microscopia eletrénica de transmissdo, que
possui uma capacidade de resolucdo bastante poderosa. Explorando contraste de difragdo em
campo claro, campo escuro centrado e contraste de fase, pode-se observar a morfologia da
superficie das amostras e determinar o tamanho médio das mesmas assim como a distribuicdo
dos gréos e até planos atdbmicos. Por técnicas de analise e padrdes de difracdo pode-se
observar anéis tipicos de estruturas cristalinas.

Figura 1- Imagem em MET de nanoparticulas de NiO (a) em campo claro
(b) campo escuro centrado (C) respectivo padréo de difragcdo apresentando anéis
tipicos de materiais com estrutura cristalina.

Figura 2 —(a) Imagem em MET de alta resolucéo obtida por contraste de fase,
mostrando particulas constituidas por cristais simples e livres de defeitos.

(b) Imagem de particulas de Co30,4 em campo claro onde se pode estimar
o tamanho médio das particulas.



Departamento Ciéncias dos Materiais e Metalurgia

Conclusdes

Pode-se obter por umarota quimica alternativa aliga Ni-Co (50% p/p) nanoestruturada,
visando contribuir para o desenvolvimento e estudo da sintese da liga nestas condicfes
morfologicas. A dissociacdo dos nitratos ocorreu de forma satisfatoria e os Oxidos obtidos ja
apresentavam estruturas nanomeétricas. A reducdo dos Oxidos por hidrogénio se mostrou
viavel em faixas de temperaturas rel ativamente baixas, uma cinética bastante favoravel ecom
conversdes de 100%.

Analises por microscopia eletronica de transmissdo possibilitaram a determinacéo do
tamanho médio das particul as dos éxidos e das ligas assim com sua distribui¢do. Os tamanhos
encontrados de particulas de Oxidos foram de 5a 20 nm para NiO, de 20 & 50nm para o
C0304 e de 10 a50nm para NiO+Co3z04 co-formados. E para a liga NFCo 0s menores
tamanhos encontrados foram de 20nm.

Tendo em vista o potencial aplicativo destes materiais, e em virtude dos resultados
obtidos na metodologia de fabricacdo empregada neste presente trabalho, cabe sugerir a
continuidade nos estudos de pardmetros termodindmicos e cinéticos, assim como uma
completa caracterizacdo explorando as diversas técnicas de microscopia e espectroscopia.
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