Sociedade Brasileira de Quimica ( SBQ)

Nanoparticulas de MoO; com diametro controlado dispersas em matriz

vitrea mesoporosa.

Elias de B. Santos (PG) e italo O. Mazali (PQ).

Departamento de Quimica Inorgdanica, Instituto de Quimica, Caixa Postal 6154, Universidade Estadual de Campinas,
CEP 13083-970, Campinas — SP, Brasil. e-mail: mazali@iqgm.unicamp.br.

Palavras Chave: MOD, Oxidos semicondutores, a-MoQs, XRD, Espectroscopia Raman, HRTEM.

Introducao

Oxidos semicondutores sio de extrema
importéncia cientifica e tecnoldgica devido as suas
varias possibilidades de aplicagées."” Dentre estes,
o Oxido de molibdénio tém sido alvo de muitos
estudos, principalmente na fase a-MoQj;, devido ao
seu potencial desempenho em catalise, no
sensoriamento de gases, na construgdo de
microbaterias, entre outras."® Neste contexto, a
sintese de Oxidos na escala nanométrica, muitas
vezes suportados em matrizes de silica, tem sido
objetivo de muitos trabalhos de pesquisa.>® No
presente trabalho foram sintetizadas nanoparticulas
de MoO; pelo método de decomposigdo de
precursores metalorganicos (MOD), dispersas em
vidro poroso Vycor® (PVG), a partir de vérios ciclos
de impregnagao e posterior decomposigao (CID), do
precursor 2-(etil)-hexanoato de molibdénio (VI). O
material resultante foi caracterizado por difragao de
raios X (XRD), espectroscopia Raman,
espectroscopia de refletdncia difusa (DRS) e
microscopia eletrbnica de transmissdo de alta
resolugéo (HRTEM).

Resultados e Discussao

A pesagem das pegas de PVG, contendo
nanoparticulas de MoQOs;, apds cada CID, permitiu
monitorar 0 ganho de massa deste 6xido. O mesmo
apresentou comportamento linear, coerente com a
deposigdo camada por camada, resultando nos
materiais PVG/xMoQ; (x = 3, 5 e 7 CID). Para 7CID
0 ganho de massa foi 2,1%. A variagao no numero
de CID, levando a diferentes ganhos de massa,
permite obter particulas com didmetros variaveis.

Os dados de XRD, obtidos na linha de luz
XPD-10B do LNLS, e Raman indicam que o 6xido
de molibdénio formado, na temperatura de 550 °C e
8h de decomposigdo térmica do precursor,
encontra-se na fase a-MoQOj, estrutura ortorrombica
(JCPDF2 33-5076). Isto é confirmado pelo padrao
de XRD (Figura 1(a)), caracteristico desta fase,
identificado junto com a presenca do halo vitreo do
PVG. Além disso, observa-se nos espectros Raman
bandas em 995, 820 e 285 cm’, atribuidas ao
estiramento assimétrico Mo=0O, ao estiramento
simétrico Mo-O-Mo e a deformacdo Mo=0,
respectivamente, caracteristicas desta fase.* Este
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resultado é muito importante, pois mostra que a
metodologia de sintese permite estabilizar a fase a-
MoQOs, a qual é uma fase metaestavel do 6xido de
molibdénio. A partir dos dados obtidos nas medidas
de DRS foi determinado o valor da banda proibida, o
qual foi 3,32 eV. Este resultado sugere que as
nanoparticulas de o-MoOj; dentro do PVG estédo sob
efeito de confinamento quantico por tamanho, visto
que este valor para o material bulk é 2,90 eV.*
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Figura 1. (a) XRD e (b) HRTEM do PVG/7MoOs.

Das imagens de HRTEM, obtidas no
microscopio eletrébnico de transmissdao de alta
resolugdo do LNLS, observa-se que as
nanoparticulas crescem de forma dispersa dentro do
PVG (Figura 1(b)), apresentam diametro médio de
42 nm, simetria esférica e apresentam-se
cristalinas.

Conclusoes

Os resultados descritos acima mostram que
as nanoparticulas de 6xido de molibdénio,
sintetizadas via MOD, estdo na fase a-MoQOj, com
dimensdes nanométricas e sado cristalinas. A
metodologia de CID permitiu controlar o diametro
das particulas estabilizadas nos poros do PVG.
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