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Recentemente varias pesquisas estdo focadas na
busca por novas rotas de sintese que sejam mais
econbmicas e adequadas ambientalmente, para
obtencdo de oxidos metalicos nanoestruturados com
propried?des diferenciadas, quando comparados aos
macigos™.
Liquidos ibnicos (LI) sdo solventes ambientalmente
compativeis, com baixa volatilidade e excelente
estabilidade térmica e quimica, muito empregados em
sinteses organicas®’. Além disso, por serem
considerados um solvente auto-organizado vém sendo
utilizados como moldes na preparacdo de compostos
inorganicos. Vale citar que estudos recentes mostram
que a variacdo da concentracdo de LI em meio
aguoso produzem oxidos metalicos com diferentes
morfologlas
Levando-se em conta tais aspectos, este trabalho tem
como objetivo a preparacdo de Oxido de cério
nanoestruturado (CeO,), usando LI como molde em
diferentes concentra¢cdes molares em meio aquoso. A
motivacdo para a preparacao de 6xidos de cério deve-
se as suas potencias aplicacbes em catalise, células
combustiveis, sensores de gas, celulas solares e
como blogueador de raios ultravioleta.”
Resultados e Discusséo
O LI usado nesse trabalho, tetrafluoroborato de 1-
dodecil-1-metilimidazolio (DMIBF,), foi preparado pela
quaternizacéo de 1-metilimidazol com 1-
bromododecano, seguida por uma reacdo de troca
ibnica com &cido tetrafluorobérico. O LI foi obtido com
bom rendimento (80 %) e sua composi¢ao qU|m|ca foi
%pcn;provada espectroscopicamente (RMN de H e
Os o6xidos de cério foram preparados pela adicdo do
precursor metalico (nitrato de cério) e base (NH,OH)
ao LI sob agitacdo magnética e aquecimento por 2 h,
seguido por tratamento hidrotérmico em autoclave a
100°C, secagem e calcinagdo a 550 °C, em atmosfera
de ar. Os materiais preparados foram designadas
CeO,(x) (x corresponde a quantidade molar de LI) e
caracterizados por difracdo de raios X (XRD), para a
identificacdo da fase cristalina e determinagédo de
tamanho de cristalito (D) pela forma Scherrer;
espalhamento de raios X a baixo angulo (SAXS) para
obtenc@o dos parametros estruturais (raio de giro,
invariante e inomogeneidade); e microscopia
eletrbnica de transmisséo (TEM).
Pelos dados de SAXS, verifica-se que a medida que
aumenta a propor¢do molar do LI, diminui a
porosidade dos materiais e aumenta o tamanho médio
das particulas. Esses dados corroboram com os
dados de XRD (Fig.1), onde se observa um aumento
de D do CeO, com o aumento do teor de LI. Todavia,
as amostras com teor de LI superior a 0,32 mol
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um sistema monodisperso de particulas esféricas.

apresentam uma mistura de CeO, (estrutura cubica
tipo fluorita, Fm3m) e CeF; (hexagonal, P63/mcm).
Pelas imagens de TEM (Fig. 2) também se observa
aumento do tamanho e aglomeragdo das particulas
com o aumento do teor de LI (30 a 50 nm para a
Ce0,(0,32) e entre 150 e 200 nm para Ce0,(3,2). As
imagens também revelam que as particulas sédo
esféricas, de acordo com as simulages feitas a partlr
das curvas de SAXS usando o programa GNOM® para
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Figura 1. XRD das amostras de cério
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Figura 2. Imagens de TEM de Ce0O,(0,32) e Ce02(3,2)

As rotas sintéticas empregadas mostraram-se
eficientes para a sintese do 6xido de cério em escala
nanométrica. Um aumento na quantidade de LI resulta
no aumento do tamanho das particulas de CeO, e
uma nova fase cristalina para o cério. Isso se deve a
maior quantidade de fluoreto, proveniente do LI, que
reage com o 0xido de cério formado, formando CeFs.
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