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RESUMO

Diversos materiais sdao obtidos por diferentes métodos de sintese, mas a maioria desses métodos
exigem condi¢des muito drasticas, que envolvem principalmente liberacdo de substancias nao
adequadas do processo. A sonoquimica, que utiliza como principio a introducdo de irradiacao
ultrassénica em processos quimicos, permite condi¢des que nao seriam facilmente alcancadas em
outros métodos convencionais, como altas temperaturas e pressdes, e isto de forma mais amena.
Em virtude das altas taxas de reacdo, rendimentos melhorados, e produtos obtidos com padrao
uniforme, a sonoquimica tem se destacado em relagdo aos demais métodos e atraido muitos
pesquisadores para a area. No presente trabalho, o molibdato de cobalto foi sintetizado pelo método
da sonoquimica em banho ultrassonico e no sonicador de ponteira. As caracterizacdes do material
foram realizadas por técnicas analiticas bem como a confirmacdo da formacdao do mesmo. As
amostras ficarao disponiveis para aplicacdo em supercapacitores.

Palavras-Chave: sonoquimica; CoMoQg; ultrassom.

1. INTRODUCAO

O molibdato de cobalto (CoMoQa4), por exemplo € um composto da classe dos molibdatos
gue atua como catalisador a fim de oxidar compostos organicos (SEBENIK et al., 2000).

O CoMo04 vem sendo amplamente estudado por suas propriedades cataliticas, seletividade
oxidativa e armazenamento de energia, de tal forma proporcionadas pela sua excelente
caracteristica eletroquimica (WANG et al., 2022; HARICHANDRAN et al., 2021).

Um método utilizado na sintese de materiais € a sonoquimica, cujo método tem como
finalidade o estudo da influéncia ondas ultrassdnicas nas rea¢des quimicas (SHANTHI e PALANIVELU,
2015). Os materiais, em particular os cristalinos, podem ser obtidos por meio de dois tipos de
processos de sonicacdo (tipo banho e tipo sonda). Ambas as técnicas tém por principio, o fen6meno
fisico-quimico da cavitacdo (SHARMA et al., 2022; SINGH et al., 2013). O fendmeno consiste na
insercdo de um campo acustico em meio liquido. As ondas ultrassonicas insertadas no meio aquoso
durante a reacdo geram bolhas de vacuo, posteriormente as bolhas crescem e sofrem um colapso
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implosivo (ALl et al., 2014; GONG e HART, 1998).

O mecanismo de cavitacdo que rege o estudo da sonoquimica intensifica e acelera reacdes
guimicas, como catdlises e sinteses. O método de sintese sonoquimica aumenta as taxas de reacao,
reduz o desperdicio de energia, aumenta os rendimentos nas reagdes, reduz o tempo de reacao, é
de facil operacao, além de producdo de espécies quimicas sem produzir agentes nocivos, o que o
torna um processo adequado a quimica verde (YASUDA, 2021; TAN et al., 2023).

2. OBJETIVO GERAL
Sintese de CoMoOs (Molibdato de Cobalto) por método da sonoquimica; realizar
caracterizagao fisica e quimica e avaliar as possiveis aplicacdes do material.

3. METODOLOGIA

A sintese ocorreu pelo método sonoquimico adaptado de Veerasubramani e colaboradores (2014),
que consistiu na preparacdo de duas solucdes, sendo a primeira, uma solucdo a 1 mol L de
molibdato de sédio em dgua destilada e a segunda, uma solug¢do a 1 mol L de cloreto de cobalto
hexahidratado (CoCl,#6H,0) em metanol, ambas solu¢ées foram agitadas até dissolucdo dos
respectivos sais. A solugdo de CoCl,*6H,0 em metanol foi exposta a radia¢do ultrassénica utilizando
um sonicador tipo banho. Nesta solucao, foi adicionada gota a gota a solucdo de molibdato de sédio.
A reacdo ocorreu durante 90 minutos. Ao fim da reagdo obteve-se um precipitado de cor violeta de
aparéncia pastosa. Posteriormente, o precipitado foi lavado varias vezes com agua destilada até
apresentar cor rosa intensa, e em seguida, foi lavado com etanol até apresentar cor rosa suave. Apoés
a lavagem, o material foi secado em estufa a 100°C por 3 horas, em seguida o material foi calcinado
a 500 °C por 3 horas, macerado e denominado MCO1PM. Repetiu-se o processo usando sonicador
de ponteira (tipo sonda), configurado com pulso: 10; tempo: 15 min; temperatura: 80 °C e
amplitude: 30 %. O tempo total da sintese foi de 90 minutos, o material foi lavado com agua destilada
e etanol, posteriormente seco a 60 °C durante 12 h e calcinada a 400°C por 2 horas em mufla do. O
material resultante foi denominado MC02PM.

4. RESULTADOS E DISCUSSAO

foi observado que as amostras apresentaram mudanca de cor (de roxo para cinza
esverdeado). Essa mudanca pode estar associada, de acordo com COSTA e colaboradores (2020), a
transicdo de fase polimdrfica do CoMoQs, sendo a fase beta (B-CoMo0Oa) de cor roxa e a fase alfa (a-
CoMo04) de cor cinza esverdeada devido a exposicdo em temperatura superior a 400 °C
(termocromismo).

sonicador tipo banho __sonicador de ponteira (tipo sonda)

Figura 1. Amostra MCO1PM: (a) seca a 100 °C por 3 horas e (b) calcinada a 500 °C por 3 horas.
Amostra MCO2PM: (c) seca a 60 °C por 12 horas e (d) Calcinada a 400 °C por 2 horas.

O perfil de DRX é apresentado. As reflexdes observadas em 23,48, 27,38, 28,52, 32,27, 33,90,
36,82, 38,95, 40,41, 43,66, 47,57, 52,29, 53,58 e 54,57° estdo em consonancia com a literatura. Para
ilustrar a célula unitaria da fase cristalina B-CoMoQO4 esperada para a amostra é mostrada na Figura
2. A amostra MCO2PM apresentou padrdao de DRX muito semelhante ao da amostra MCO1PM, o que

QYL 2
@) SZ aowy G (F)raeam

Oram PROPESP e

s GaADUGAS
« UFAM .



XXXII CONIC 22/23

Congresso de Iniciacao Cientifica

Reacendendo a Chama da Ciéncia
De 5 a 7 de dezembro de 2023

UNIVERSIDADE FEDERAL
DO AMAZONAS

Pro-Reitoria de Pesquisa e Pés-Graduagao
Capital e Interior Unidos pela Ciéncia

MCO1PM

Wi A

A Ficha ICSD #78328 - B-CoMoO,

Intensidade Relativa

10 20 30 40 S50 60 70 80 90 100
20/° (CuKa)

Figura 2. Perfil grafico de DRX da amostra MCO1PM.

Os espectros vibracionais de infravermelho no intervalo de 4.000 a 400 cm™ das amostras MCO1PM
MCO2PM sdo apresentados na Figura 3. As bandas vibracionais tipicas do cristal de CoMoQO4 foram
evidenciadas em 950, 850, 620 e 425 cm™ para os modos vibracionais Mo-O-Mo, Mo-0,Co-O-Mo e

Mo-0, respectivamente.
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Figura 3. Espectros de absorgao de infravermelho das MCO1PM e MCO2PM.

As micrografias de MEV das amostras sdo apresentadas. As imagens apresentam aspecto de

aglomerados dispersos e ndo h
instrumental), tais nanoestrutu

omogéneos de tamanhos aparente menores que 1 um (resolugdo
ras de acordo com Veerasubramani e seus colaboradores (2014) sdo

similares as de molibdato de cobalto, CoMoO4.
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Figura 4. Micrografias eletrénica de varredura em baixa amplitude (1 ym) das amostras (a) MCO1PM e (b)

MCO02PM.
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5. CONCLUSOES

A grande diferenga de rendimento entre os métodos de sintese, 30,2 % para a primeiro método
ultrassom tipo banho e 73,9 % para o segundo método com ultrassom tipo sonda, que pode ser
atribuida aos ajustes de tempo e temperatura. A caracterizacdo das amostras por DRX evidenciou a
formacdo da fase B-CoMoQs, a qual se mostrou condizente com a analise de absorcdo de
infravermelho referentes aos modos vibracionais caracteristicos do molibdato de cobalto. A analise
termogravimétrica revelou uma alta estabilidade térmica do material, que sugere apenas a
conversdo da fase B-CoMoOs para a a-CoMoOas. As imagens MEV sugere que os materiais tém
morfologia tipicamente de nanoestruturas.

Nao foi possivel realizar o estudo e aplicagao eletroquimica do material.
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