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Introducéo

Neste trabalho, nanoparticulas de CeO: dopadas
com 4%, 8% e 12% de Mo foram sintetizadas pelo
método hidrotermal assistido por micro-ondas (HAM), a
fim de investigar a influéncia da dopagem nas
propriedades estruturais, morfologicas e Opticas do
material (LOPEZ-MENA et al., 2017). A caracterizagio
foi realizada por difratometria de raios-X (DRX),
espectroscopia UV-Vis, microscopia eletrénica de
varredura (MEV), termogravimetria (TG) e dilatometria
(WANG et al., 2010). Os resultados mostraram que a
dopagem com Mo reduziu o tamanho médio das
particulas de 45 nm (CeO: puro) para até¢ 28 nm (12% de
Mo), e que houve um deslocamento na banda de absorgédo
de 420 nm para 400 nm, indicando um aumento na
sensibilidade do material (OLIVEIRA et al., 2020).

Metodologia

O trabalho desta Iniciacéo Cientifica foi realizado através
de trés etapas:
1 Revisdo bibliogréfica;
2 Sintese pelo método Hidrotermal
Assistido por Micro-ondas (HMA) de 4
compostos de CeO,, sendo uma composi¢ao
pura e outras trés dopadas com 4%, 8% e

12% de Mo, como no processo a segulir:
3
Figura 1 — Processo de Sintese.
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Fonte: Otto M. A. Cordeiro (2024).

A - Afericdo da massa dos precursores;
B - Diluicdo dos respectivos precursores;
C - Versagem das solucdes;

D - Micro-ondas com o0s seguintes parametros:
Rampa de Aquecimento: 10° C/min;
Tempo de Sintese: 8 min;

Temperatura de Sintese: 100° C;

E - Lavagem por centrifugagéo;

F - Secagem por 72h em estufa a 100°C;
G - Desaglomeracéo do precipitado e
armazenamento em eppendorfs.

3. Caracterizagdes:

A morfologia e estrutura dos compostos
sintetizados foram avaliadas por:

Espectroscopia UV-Vis, para determinar as
propriedades Opticas dos materiais e a influéncia da
dopagem na refletincia de luz no espectro visivel
(ARASU et al., 2017).

Microscopia Eletrénica de Varredura (MEV),
para analise da morfologia e do tamanho das particulas
(PROCOPIO et al., 2020).

Difratometria de Raios-X (DRX), para
identificar as fases cristalinas e a possivel mudanca na
estrutura do CeO: com a introdugdo de Mo
(CARVALHO et al., 2022).

Termogravimetria (TG) de 30 a 980°C para
determinar a estabilidade térmica e degradagdo
(ROCHA; MUCCILLO, 2003).

Dilatometria para determinar a temperatura de
sinterizacdo, com variacdo de temperatura de 30°C a
1200°C (BONDIOLI et al., 2000).

Resultados e discussao

Morfologia e Tamanho de Particula: as imagens obtidas
por MEV (Figura 2) revelam que as particulas de CeO:
dopado com 4%, 8% e 12% de Mo apresentam
morfologias bastante homogéneas. O tamanho médio das
particulas foi reduzido conforme a concentragdo de Mo
aumentou. Para o CeO: puro, o tamanho médio foi de
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aproximadamente 45 nm, enquanto as amostras dopadas
com 4%, 8% e 12% de Mo apresentaram tamanhos
médios de 35 nm, 30 nm e 28 nm, respectivamente
(SHANNON, 1976). Essa reducdo no tamanho das
particulas pode ser atribuida a distor¢éo da rede cristalina
causada pela incorporacéo do Mo (MENG; WANG; CUI,
2013).

Figura 2: Microscopia Eletronica de Varredura:
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Fonte: Laborat6rio de Microscopia Eletrdnica da Unifei
campus ltabira. Técnico responsavel: Jordanio Samuel
Siqueira.

Difratometria de Raios-X (DRX): os padrdes de
difracdo de raios-X, mostrados na Figura 3, indicam que
todas as amostras mantiveram a estrutura cubica fluorita
tipica do CeO:, sem a presenga de fases secundarias, o
que confirma a incorporagdo bem-sucedida do Mo na
matriz do CeO: (LIU et al., 2011). Observou-se um leve
deslocamento dos picos principais (111) e (200) para
angulos maiores com o aumento da concentragéo de Mo.
No CeOs: puro, o pico (111) aparece em 28,55°, enquanto
nas amostras dopadas com 4%, 8% e 12% de Mo, 0s picos
foram observados em 28,65° 28,72° e 28,80°,
respectivamente (MENG et al., 2014), sugerindo uma
contragdo da célula unitaria com o aumento da dopagem.

Figura 3: Difracdo de Raio-X, DRX.
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Fonte: Otto M. A. Cordeiro (2024)

Propriedades Opticas (Espectroscopia UV-Vis):
0s espectros de absorgdo UV-Vis das amostras dopadas
com Mo (Figura 4) mostram que a banda de absorcéo do
CeO: puro esta centrada em 420 nm, enquanto que nas
amostras dopadas com 4%, 8% e 12% de Mo, essa banda
foi deslocada para 410 nm, 405 nm e 400 nm,
respectivamente. Esse deslocamento para menores
comprimentos de onda (efeito blueshift) pode ser
explicado pelo aumento da banda de gap com a
introducgdo de Mo, o que é um indicativo da formacéo de
novos niveis eletrdnicos no material dopado (WANG et
al., 2010).

Figura 4: Reflectancia UV-Vis.
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Estabilidade Térmica (Termogravimetria e Dilatometria)
Figura 5: Termogravimetria:

100
\ — 4% Mo
\.‘ 8% Mo
ad % 12% Mo

A CeO, Puro

96 4
94 4

92 ‘—r\.’.,f'_'_’ S —

Percentual de perda de massa (%)

90 - T T T T T T T T T 1
100 200 300 400 500 600 700 800 900 1000

Temperatura (°C)

Fonte: Otto M. A. Cordeiro (2024)

Os testes de termogravimetria (Figura b5)
mostraram que as amostras dopadas apresentaram uma
excelente estabilidade térmica até cerca de 700°C, com
perdas de massa inferiores a 10% em todos 0S casos.
Além disso, a analise de dilatometria (Figura 6) revelou
uma leve expansdo térmica nas amostras, mas com
contragdes sem uma correlagdo direta entre a quantidade
de dopante e os resultados obtidos (ROCHA;
MUCCILLO, 2003).

Figura 6 — Dilatometria Consolidada.
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Fonte: Otto M. A. Cordeiro (2024)
Conclusodes

A dopagem do CeO: com molibdénio mostrou-se eficaz
em alterar suas propriedades estruturais e opticas,
especialmente no que tange a reducdo do tamanho das
particulas e ao aumento da seletividade para interacoes
Opticas (LIU et al., 2011). As variagOes observadas na
morfologia e nas caracteristicas dpticas sugerem que 0
CeO: dopado com Mo apresenta um potencial
significativo para aplicacdo em sensores de monoxido de

carbono, devido a sua sensibilidade aprimorada (MENG;
WANG; CUI, 2013). A estabilidade térmica e estrutural
do material sintetizado também reforca sua viabilidade
em aplicacbes que envolvem ambientes de alta
temperatura (CARVALHO et al.,, 2022). O uso do
método hidrotermal assistido por micro-ondas provou ser
eficiente na producédo de nanoparticulas de CeO- dopadas
(LOPEZ-MENA et al., 2017).

Como continuacdo deste estudo, pretende-se
agora realizar as caracterizagOes elétricas do particulado
em filmes finos produzidos pelo método Pechini.
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