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Introducio

Desde sua descoberta pelos cientistas Jakob Berzelius e
Wilhelm Hisinger na Suécia e Martin Heinrich Klaproth
na Alemanha em 1803 (CARVALHO, 2020), o 6xido de
cério tem sido objeto de intensa pesquisa na comunidade
cientifica devido a sua estabilidade como um dos 6xidos
formados por esse elemento e suas notaveis
propriedades. Entre essas propriedades, destacam-se sua
faixa de potencial redox, alta mobilidade de oxigénio em
sua estrutura cristalina, afinidade com compostos
contendo oxigénio, nitrogénio e enxofre, e diversas
aplicagdes em varias areas, incluindo catalise, células
combustiveis, industria e medicina (MARTINS;
HEWER; FREIRE, 2007).

O o6xido de cério (CeO,) € um metal de transigdo interna
pertencente ao grupo dos lantanideos, localizado no
bloco f da tabela periodica. O cério € um dos elementos
do grupo das terras raras e € relativamente abundante,
com numero atdomico Z = 58 e configuragdo eletronica
[Xe]4f'5d'6s?. Devido a sua eletropositividade, o cério
possui dois estados de oxidagdo predominantes: Ce" e
Ce™. O estado Ce", trivalente, compartilha semelhangas
com outros lantanideos no mesmo estado de oxidacao,
mas ¢ facilmente oxidado a Ce™ e € instavel em contato
com ar e agua. O estado Ce™, tetravalente, ¢é
considerado eletronicamente estavel devido a sua
configuragdo eletronica semelhante a de um gas nobre
([Xe]4f0) (CARVALHO, 2020).

A sintese do 6xido de cério pode ser realizada por
diversos métodos, neste trabalho utilizamos o método de
sintese hidrotermal assistida por micro-ondas (HAM).
Este método se destaca por aquecer uniformemente a
amostra, acelerar os processos de difusdo, melhorar as
propriedades mecanicas do sé6lido e reduzir o consumo
de energia elétrica. Além disso, permite obter
nanomateriais com alta pureza e cristalinidade, com
controle preciso de homogeneidade, tamanho de
particula, composicdo quimica e morfologia das fases
(CARVALHO, 2020).

Dado que a temperatura desempenha um papel crucial
no resultado final de qualquer sintese, o presente estudo
visa aprender sobre esta sintese desde dos seus calculos

at¢ a operacdo do equipamento em diversas
temperaturas (50°C, 100°C e 150°C) a 10°C/min. Para
atingir esse objetivo, foram realizados diversos
treinamentos e ensinamentos, tornando-o parte
fundamental deste trabalho.

Metodologia

Este trabalho foi dividido em duas partes distintas. A
primeira parte envolveu uma revisdo literaria, na qual
adquirimos conhecimento teérico sobre a sintese do
oxido de cério (CeO,). Nesta fase, nos familiarizamos
com os principios fundamentais envolvidos na sintese,
suas etapas criticas e as varidaveis que podem afetar o
resultado final.

Na segunda parte do trabalho, focamos na sintese do
oxido de cério usando o método hidrotermal assistido
por microondas. Durante essa etapa, foi essencial manter
a énfase na compreensdo minuciosa do processo de
sintese, visando garantir um controle eficaz do mesmo.
Para realizar a sintese do CeO,, medimos a massa
precisa de cada reagente em uma balanga analitica,
visando a preparacdo de 7,00 g do material. Primeiro,
dissolvemos o nitrato de cério IIl em agua destilada e
aquecemos a mistura a 60°C, com agitagdo constante,
até completa dissolucdo. Continuamos o aquecimento a
60°C e ajustamos o pH da solugdo adicionando
lentamente uma solucdo aquosa de KOH (2 molar) até
atingir um valor proximo a 10. A mistura foi mantida
sob agitacdo para homogeneizacdo completa. As
solugdes resultantes foram transferidas para um reator
de Teflon, que é transparente a radiacdo de micro-ondas,
lacrado e colocado em um forno de sintese hidrotérmica
assistida por micro-ondas (2,15 GHz, 800 W).
Repetimos esse processo em trés temperaturas
diferentes: 50°C, 100°C e 150°C, durante 8 minutos,
com uma taxa de aquecimento constante de 10°C/min.
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Apos a sintese assistida por micro-ondas, resfriamos o
reator a temperatura ambiente. A suspensdo resultante
foi transferida para tubos de centrifugacdo e submetida a
quatro ciclos de lavagens com agua destilada em uma
centrifuga a 2000 rpm. O tempo de cada etapa de
lavagem foi escalonado, comecando com 35 minutos e
aumentando em 10 minutos nas etapas subsequentes.
Por fim, coletamos os precipitados e os secamos a
100°C por 12 horas em uma estufa.

Resultados e discussao

Os pos resultantes da sintese, exibindo uma leve
coloragdo amarelada e sdo facilmente desaglomerados.
Esse estudo destaca a eficacia da sintese hidrotermal
assistida por micro-ondas, que ¢é caracterizada por sua
metodologia simples, rapida e de facil aplicagdo.

Uma das vantagens desse método ¢ a eliminagdo da
necessidade de uma etapa de calcinagdo apos a sintese,
algo comum em outros processos. Além disso, a sintese
hidrotermal assistida por micro-ondas ndo requer altas
temperaturas e pressdes, o que a torna ainda mais
vantajosa. Outros beneficios incluem um aquecimento
uniforme, rapido e a operagdo a temperaturas mais
baixas, resultando em um consumo de energia reduzido.
Essa sintese utiliza um método conhecido como
"bottom-up" ou de baixo para cima, que envolve a
criacdo de nanoestruturas a partir de atomos, moléculas
ou unidades ainda menores. A principal vantagem desse
método € o alto controle sobre o tamanho das
nanoparticulas, garantindo uma composi¢do quimica
homogénea e minimizando defeitos na estrutura final.
(ERHARDT, 2022)

No entanto, ¢ importante mencionar que a sintese
hidrotermal assistida por micro-ondas também apresenta
algumas desvantagens, como o custo elevado do
equipamento. Em resumo, esse método oferece uma
abordagem eficiente e controlada para a producdo de
materiais nanométricos, eliminando etapas adicionais e
reduzindo o consumo de energia.

Conclusoes

A sintese hidrotermal assistida por micro-ondas ¢ um
método eficaz para criar materiais nanométricos em
diversas temperaturas, destacando-se pela simplicidade,
rapidez e eficiéncia. Este método oferece um controle
sobre a homogeneidade, tamanho, composi¢do quimica,
formagao de fases e morfologia dos produtos resultantes.
Além disso, possibilita a variagdo de temperatura e
ajuda a minimizar defeitos na estrutura. Porém, o custo
do equipamento ¢ uma desvantagem. Em suma, ¢ uma

abordagem valiosa para produzir materiais nanométricos
em diversas aplicagoes.
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