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O mercado de terras raras desempenha um papel ¢ Nb,O; - ICSD n°176081
fundamental na economia global, sendo impulsionado pela
crescente necessidade de tecnologias de ponta e pela
transi¢do para fontes de energia renovaveis [1]. O niobato de 15h e _1
cério (CeNbO4) é uma fergusonita composta pelo elemento

cério, uma terra rara com diversas aplicacbes, como 10h

catalisadores automotivos, lentes, vidros, baterias e fosforos 6h i
para lampadas fluorescentes. Além disso, o nidbio, um metal M—— ot
Unico, possui varias aplicacdes em ligas de alta resisténcia

utiizadas na indUstria aeroespacial, supercondutores,

catalisadores e componente eletrdnico como capacitores [2].

Diante disso, 0 objetivo desta pesquisa € sintetizar e Oh
caracterizar o niobato de cério utilizando multiplas técnicas. =
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Figura 2 - Evolugdo da amostra e identificacéo das fases de
acordo com o tempo de moagem.
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Observamos na Figura 3, o refinamento pelo método de
Rietveld (MR) da amostra moida por uma hora com a
deconvolucdes das fases presentes onde as fases foram
quantificadas e deconvoluidas em 68,87% de CeO: e 31,13%
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A Figura 2 apresenta os padrdes de difracdo de raios X
referentes aos CIFS de CeO, (ICSD cédigo 88759) e Nb,Os

(ICSD codigo 176081), bem como a evolugdo da mistura
(CeO, + Nb,0Os) como-moidas por diferentes periodos (1, 3,
6, 10 e 15 horas), conforme indicado no gréafico. Observa-se a 10 20 30 40 50 60 70 80 90
diminuicdo gradual da intensidade dos picos e o alargamento

deles com o aumento do tempo de moagem, indicando perda 26 (graus)
de cristalinidade e incorporacgédo parcial do Nb20O5 na rede do i ) B
CeO,. Figura 3 - Refinamento pelo MR da amostra moida por uma

hora.
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A Figura 4 apresenta o termograma DSC obtido da amostra
de CeO:2 + Nb20s, resultante da moagem com duracéo de 15
horas realizada com uma taxa de aquecimento 10°C/min. Ao
examinar o termograma da amostra, observa-se uma linha de
base com comportamento endotérmico. Além disso, é notavel
um pico exotérmico bem definido a 694,841 °C, o qual
possivelmente pode estar relacionado com uma transicdo
cristalina, conforme indicado pela literatura [3]. Também é
possivel observar um pico endotérmico bem acentuado em
879,841 °C e outro em aproximadamente 940°C, a qual
podem estar associadas a um processo de oxidagéo [3].
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Figura 4 - Curva de DSC da amostra de CeO2 + Nb20s moida
por 15 horas.

No difratograma da Figura 5, sdo mostrados os efeitos do
tratamento térmico realizado na amostra moida por 15 horas
e calcinadas a 500°C, 700°C e 950°C com isoterma de quatro
horas. Verifica-se o aparecimento de novos picos indicando a
nucleagdo de novas fases além de picos mais estreitos com o
aumento da temperatura.

1 1 T
Ce0,+Nb,O, - 15 hMAE
CeO, + Nb,O, - 15h MAE - TT500°C -
i CeO, + Nb,O, - 15h MAE -TT700°C ]
GeO, + Nb,O, - 15h MAE - TT 950°C

\ny

Intensidade (uni. arb.)

Lo y W

10 20 30 40 50 B0 70 80
26 (graus) 1

Figura 5 - Efeitos do tratamento térmico da amostra
calcinada por 4 horas.

Na Figura 6, é apresentada a identificacdo das fases
nucleadas apo6s tratamento térmico a 950 °C. Foram
identificadas 4 fases ap0s a realizagédo do tratamento térmico
a 950°C. As fases encontradas foram: o CeNbOs
(ICSD#16369), CeNbQOa.0s (ICSD# 205054), ambas do grupo

espacial | 2/a, CesNbO7 (ICSD# 258311), do grupo espacial
Pnma e um dos elementos precursores, o CeO:2
(ICSD#88759) cubico de grupo espacial FM3M. Além disso,
observa-se o aparecimento de novos picos, indicados pelas
setas nas posi¢des 26 = 31.6°, 57.1 e 75.5°. Estes picos, por
sua vez ainda néo foram identificados.
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Figura 6 — Identificacao das fases ap0s tratamento térmico.

Neste trabalho, foi apresentado o desenvolvimento de um
método para a obtenc¢ado da fergusonita CeNbO, por meio de
moagem de alta energia e tratamento térmico. A partir dos
resultados das andlises de difracdo de raios X (DRX), foi
possivel analisar a evolugdo estrutural das amostras ao longo
do processo de moagem e tratamento térmico, os quais
demostraram que o processo obteve um material multifasico
incluindo o CeNbO4. Embora ainda ndo tenha sido obtido um
material puro, destaca-se o fato de que o método utilizado é
de baixo custo e ambientalmente sustentavel.

Central analitica IFAM-CMC, central analitica UFAM,
laboratério LACER-UFRGS e Dra. Dayane Lacerda.
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