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Cele patru probe au fost investigate folosind microscoapele electronice prin transmisie
de electoni JEOL JEM-2100 si JEOL ARM 200F. Au fost efectuate investigatii de microscopie
electronica conventionala (CTEM), difractie de electroni pe arie selectatd (SAED) si TEM de
inaltd rezolutie (HRTEM).

Difractogramele de electroni au fost indexate folosind fisa cif a NiO cubic (CFC) nr.
4329323. Distributiile de dimensiuni de nanoparticule au fost realizate in urma masurarii a 150-
300 de nanoparticule dintr-o imagine TEM obtinuta la marire mica si fitate ulterior folosind

distributia log-normal.

1. Eticheta proba: NiO-1 400C

Figura 1 (a). Imagine TEM inregistratd pe o zond de nanoparticule rasfirate, care evidentiaza
morfologia probei: nanoparticule alungite si (b) difractograma de electroni inregistratd pe aceastd
zond, in care se pot identifica planele cristalografice (111), (200) si (220).

In figura la este ilustrati o imagine TEM care evidentiazi morfologia probei:
nanoparticule alungite, cu distributie uniformd de dimensiuni. Inelele cele mai intense din
difractograma de electroni (figura 1b) corespund planelor (111), (200) si (220) ale structurii
CFC a NiO.



Tn urma fitarii log-normal a distributiei de dimensiuni, s-a obtinut histograma din figura

2, in care se observa cd dimensiunea medie a nanoparticulelor pentru aceasta proba este de
8.9+2.2 nm
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Figura 2 Distributia de dimensiuni a nanoparticulelor obtinutd pentru proba “NiO-1 400C”

In figura 3 sunt ilustrate imagini de inalti rezolutie, care releva distributia unforma a

dimensiunilor (figura 3a) si forma alungita a nanoparticulelor (figura 3b).

Figura 3 Imagini HRTEM obtinute la diferite mariri



Figura 4 Imagine TEM de inaltd rezolutie. Franjele de difractie corespund planelor (111)

2. Eticheta proba: NiO-2 400C

Figura 5 (a) Imagine obtinuta la o marire micd, in care se observd morfologia sfericd a
nanoparticulelor si (b) difractograma de electroni corespunzatoare

Imaginea obtinutd la o marire mica arata morfologia izotropa a nanoparticulelor si o
distribtie neuniforma a dimensiunilor (se pot observa atat nanoparticule de mici dimensiuni,
cat si nanoparticule mai mari; acest lucru este confirmat in distributia de dimensiuni din figura

6). In urma fitarii log-normal a acestei distributii din figura 6, putem observa o crestere a



dimensiunii de particuld, comparativ cu proba etichetatd “NiO-1 400C”: de la 8.9+2.2 nm in
cazul primei probe, la 28.6+10 nm in cazul celei de-a doua probe.
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Figura 6 Fitarea log-normal a distributiei de dimensiuni pentru proba “NiO-2 400C”

Tn imaginea TEM din figura 7 se observa formarea de pori n vecinatatea suprafetei
nanoparticulelor. Originea acestor pori urmeaza sa fie investigatd mai amanuntit, pentru a

verfica dacd apar de la metoda de sinteza sau in urma iradierii probei cu fasciculul de electroni.

Figura 7 Imagine HRTEM 1n care se remarca prezenta unor pori mici pe suprafata nanoparticulelor



3. Eticheta proba: NiO-1 500C
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Figura 8 (a) Imagine TEM la marire mica, (b) difractograma de electroni corespunzdatoare §i (c)
distributia de dimensiuni fitatd cu functia log-normal

Tn figura 8a observam nanoparticule quasi-sferice, avand dimensiuni medii de 20.8+5.4
nm (figura 8c), iar inelele cele mai intense din difractograma de electroni corespund planelor

atomice (111), (200) si (222), ale NiO CFC.



Figura 9 (a) Imagine TEM obtinuta la o marire micd, in care se poate observa o morfologie neuniforma:
nanoparticule sferice sau alungite; (b) Difractograma de electroni inregistratd pe aceastd zond

Figura 10 (a) Imagine TEM 1n care se observa neuniformitatea morfologica a probei. (b) Se remarcad
prezenta unor structuri avand dimensiuni diferite.

Tn figura 10a se observia nanoparticule de mai multe forme: sferice sau dreptunghiulare,

precum si o tendinta de fatetare a acestora.

Tn figura 10b, se pot vedea atat structuri de mici dimensiuni, avand aprox. 5 nm, cat si

particule de mari dimensiuni (aprox. 26 nm).



4. Eticheta proba: Ni-rGO (3) 400C
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Figura 11 (a), (¢), (e) Imagini TEM la mdriri mici, in care se observa doud morfologii distincte,
corespunzatoare celor doud faze prezente in material: NiO CFC si oxid de grafena redus (rGO). (b)
si (d) difractogramele de electroni obtinute pentru doua zone diferite, in care sunt identificate
planele cristalografice (111), (200) si (220) ale NiO CFC (f) Se observa o distributie neuniforma de

nanoparticule



Apar neunformitati din punct de vedere morfologic si coreland imaginile din figura 11
cu cele obtinute pentru celelalte probe, putem spune ca nanoparticulele care apar in imaginile
TEM din figura 11 a, c, e, f corespund fazei cubice de NiO, in timp ce cea de-a doua morfologie

poate fi atribuitd oxidului de grafena redus.

De asemenea, se remarca zone din proba in care predomina nanoparticulele de NiO

(figura 11c, figura 13) sau oxidul de grafena (figura 12).

Figura 12 Zona din proba in care se observa predominant morfologia
corespunzatoare oxidului de grafena redus



Figura 13 (a), (b) Imaginea TEM si difractograma corespunzatoare, obtinute Intr-o altd zond a
probei, in care se observa absenta grafenei. (c) Imagine TEM in care se remarcd o neuniformitate din
punct de vedere morfologic.
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Figura 14 Distributiile log-normal obtinute in urma masurarii nanoparticulelor din (a) figura 11c, respectiv (b) figura 13a.

Figura 14 ilustreaza fitarile log-normal obtinute pentru doua zone diferite - figura 11c-

in care observam prezenta celor doud faze (NiO si rGO) si figura 13a-in care apar doar
nanoparticule de NiO.

Se observa o mica diferentd intre dimensiunile nanoparticulelor aflate Tn vecinatatea
foliilor de rGO si cele in absenta foliillor de rGO.



