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Introducéao

O o6xido de cério (CeO,), ou céria, € um solido
amarelo claro, a temperatura ambiente’. Na céria
estequiométrica, o ion cério encontra-se no estado
de oxidacdo (IV), com raio i6bnico de 0,097nm, no
entanto na céria ndo estequiométrica observa-se a
presenca de certa quantidade de Ce (Ill), r = 0,114
nm.' Por suas propriedades a céria apresenta
aplicacbes tecnoldgicas na preparagdo de
catalisadores® e como eletrélito sélido em sensores
de oxigénio e pilhas a combustivel'. Neste trabalho,
foi avaliado o efeito da presenca de ions Ce (lll) na
deformacdo da rede de céria, preparada pelo
método hidrotérmico.

Para a sintese da céria foi preparada uma solugéo
aquosas de Ce(S0,),.4H,0O, para a precipitacdo
utilizou-se NaOH 5 mol.L™. A seguir, o gel de céria
formado passou por tratamento hidrotérmico em
autoclave de teflon a 150°C por 48h (CeSHTD),
sendo isolado por filtracdo a vacuo. Para
comparacao foi utilizada uma céria fornecida pelo
IPEN, considerada padrdo.Os materiais foram
caracterizados por espectroscopia vibracional (IV e
Raman) e a estrutura cristalina dos pés foi analisada
por difracdo de raios X (DRX). Os dados DRX foram
refinados seguindo o método de Rietveld com o
software GSAS a partir dos dados iniciais ICSD
#182988#.

Resultados e Discussao

O refinamento por Rietveld, figura 1, mostra que a
CeSHTD apresenta um maior parametro de rede se
comparado com a céria padrdo do IPEN, assim
como, cristalitos de dimensé&o nano, tabela 1.

Tabela 1. Dados do estudo estrutural.

Amostra Posicéo Tamanho |Parametro| Rg
de Céria | da Banda | de cristalito | de rede 0
Fag (cm™Y) (nm) (m) | P
CeSHTD 457,2 4,05 0,541164 | 5,32
Padréo 464,0 6147 0,540996 | 3,35
IPEN

De acordo com a analise de Williamson-Hall a
amostra CeSHTD é homogénea nas varias direcdes
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cristalograficas, apresenta uma microdeformacédo
pequena e positiva (expansdo da rede). A
microdeformacédo (0,0016) é 16 vezes maior que 0
Si, que é considerado livre de microdeformacédo
(0,0001). Este resultado pode ser explicado pela
presenca de ions Ce (lll) na rede da Céria, 0s quais
apresentam um raio idnico maior que o do Ce (IV).
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Figura 1. Refinamento por Rietveld da CeSHTD.

A espectroscopia Raman corrobora esta explicagao,
uma vez que, € observado um deslocamento na
posicdo da banda Fz, tabela 1, assim como, o
aparecimento de bandas de baixa intensidade em
598 e 254 cm™, as quais sao atribuidas & presenca
de defeitos na rede da Céria®.

Conclusoes

A combinagdo da espectroscopia Raman, do
refinamento estrutural por Rietveld e da analise de
Williamson-Hall, permite a obtencdo de importantes
informacdes sobre questfes estruturais de cérias
nao estequiométricas.
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