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RESUMO

Nanopartículas de óxido níquel cúbico (NiO) foram obtidos pelo método sol-gel

protéico que utiliza gelatina comestível como precursor orgânico. As soluções são

preparadas pela mistura de água, gelatina comestível (marca Royal), sal de Ni

(NiCl2.6H2O) e em determinadas soluções foi adicionada NaOH. Tais soluções, após o

processo de secagem, foram submetidas a várias temperaturas de sinterização: 350, 400,

500, 600 e 700ºC com uma taxa de aumento de temperatura de 10oC/min. Para cada

temperatura foi variado o tempo de sinterização. Os cristalitos de NiO apresentaram uma

diminuição no seu tamanho em função dos seguintes parâmetros: (i) a temperatura de

sinterização; (ii) o tempo de sinterização; (iii) e com o acréscimo de NaOH na solução. A

combinação ideal desses três fatores produziu nanopartículas da ordem de 20 nm e com

bastante uniformidade na sua forma. A caracterização estrutural foi feita pela utilização do

Método Rietveld de refinamento de estrutura nos padrões de difração de raios-X (DRX) do

pó sintetizado. Parâmetros estruturais tais como concentração de fases cristalinas, tamanho

dos cristalitos e a sua morfologia externa foram também obtidas por DRX. A determinação

do nível de microdeformação presentes nas amostras foi obtida pelo gráfico de

Williamsom-Hall. A análise termogravimétrica (TGA) foi aplicada com o intuito de

quantificar as perdas de massa orgânica sofridas durante o processo de sinterização.

Palavras-chaves: NiO; raios-X; Rietveld; sol-gel; gelatina; nanopartícula.
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ABSTRACT

Nanoparticles of cubic nickel oxide (NiO) were obtained by proteic sol-gel method

using the commercial gelatin as organic precursor. Initially, the solutions were prepared by

mixing in distilled water: gelatin, Ni salt (NiCl2.6H2O) and eventually the addition of

NaOH. These solutions, after drying process, were submitted to several temperature of

heating: 350, 400, 500, 600 e 700ºC with temperature rate of 10oC/min. For each

temperature the time of sintering was changed. The crystallite of NiO decreases its size by

changing the following parameters: (i) sintering temperature (ii) sintering time and (iii) the

addition of NaOH in the solution. The combination of these parameters yields nanoparticle

of 20nm in size and uniform in shape. The structural characterization was obtained using

the Rietveld Method refinement which was applied in all X-ray powder diffraction (XRPD)

patterns of synthesized sample. Structural parameters such as phase concentration,

crystallite size and shape were also obtained by XRPD. The micro strain level was obtained

by means of Williamsom-Hall´s plot. The thermo gravimetric analysis was applied in order

to quantify the organic mass loss during the sintering process.

Keywords: NiO; X-ray powder diffraction; Rietveld; sol-gel; gelatin; nanoparticles
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