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Ce0- é um 6xido que apresenta sua célula unitaria no sistema cubico de face centrada, com
estrutura da fluorita, grupo espacial Fm3m (N° 225).[11 O amido de milho, atuando como agente
complexante, é constituido de dois tipos de unidades basicas: amilose (~25%) a qual desempenha
o0 papel direcionador de estrutura/forma, e amilopectina (~75%) que facilita a solubilizagdo para
que os grupos hidroxilas (por meio de interagdes de ligacbes de hidrogénio intra e
intermoleculares) de ambas unidades possam atuar como sitios de coordenagdo de ions de metais
de transicdo, impedindo o crescimento dos cristalitos e possibilitando a formacao de materiais
nanométricos.?!

O objetivo do trabalho foi realizar o estudo estrutural da fase do CeO dopado com cobalto.
O Ce1xCoxO2x (com x variando de 0,00-0,10) foi sintetizado pelo método de precipitacdo em
amonia.

Os materiais produzidos foram submetidos a anélise de Difragcdo de Raio-X (DRX) em um
difratdmetro Bruker AXS D8 Advanced na configuracdo BraggBrentano 6/6 com anodo de cobre
(Cuxo A=1,5418A). Os padrdes de difracio foram coletados em uma geometria plana, com passos
de 0,02 graus e tempo de acumulacdo de 1 segundo por passo, utilizando um detector PSD
(Modelo Bruker AXS LYNEX EYE). Os dados de DRX foram refinados seguindo o método de
Rietveld e usando o software GSASE! a partir dos dados iniciais ICSD#72155.

A partir do refinamento Rietveld, foi calculado os tamanhos dos cristalitos em cada amostra
através da equacdo de Scherrer, para os diferentes planos de difragdo.

Os graficos Williamson-Hall foram construidos com base nos valores dos FWHM obtidos
pelo refinamento, onde se observam as microdeformagdes e com o qual foram calculados os
tamanhos médios de cristalitos corrigidos, conforme a Tabela 1.

Tabela 1: Tamanho médio dos cristalitos e microdeformacéo calculados através dos
gréaficos Williamson-Hall e da equacdo de Scherrer.

Teor nominal de Cobalto (%) 0 1 5 10
Tamanho do cristalito (nm)-WH 11 10,5 6,1 7,3
Tamanho do cristalito (nm)-D Scherrer 10 10 6 7
Microdeformacao (g) 0,0026 0,0014 0,0028 0,0020

Os resultados mostram que os tamanhos médios dos cristalitos calculados tanto através do
grafico de Williamson-Hall quanto pela equagdo de Scherrer sdo coerentes. As microdeformagdes
apontaram que houve expansdo da célula unitaria quanto a todos os teores nominais de cobalto.
Aqui, podemos destacar que as duas ultimas amostras apresentaram suas microdeformagdes
proximas, sendo cerca de 20-30 vezes maiores que o Si (£=0,0001), considerado isento de
microdeformacdo.™.

Assim, o grafico de Williamson-Hall e a equagdo de Scherrer mostram-se métodos
complementares para os célculos de tamanhos médios de cristalitos e microdeformagdes,
realizando a analise microestrutural.
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