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Introducao

Estruturas do tipo Nasicon M';(XO4); [M '= Ni, Co,
Mn, Fe, TiouV e X =S, P, As, Mo ou redes W] tém
recebido grande atencdo nos ultimos anos, devido
suas aplicagbes como condutores ibnicos ou
eletrbnicos. Tais propriedades sdo atribuidas a
extraordinaria estrutura cristalina desta familia,
compostas por tetraedros de XO, e octaedros de
MO, ambos apresentando ligacBes relativamente
fortes .

Estudos recentes @ revelam que estruturas do tipo
Nasicon s&o bons candidatos a catodos de baterias
de fon litio, isso devido a alta condutividade i6bnica
que apresentam.

As baterias de ion litio destacam-se, por possuirem
alta densidade de energia gravimétrica e
volumétrica, quando comparadas com os demais
tipos de baterias recarregaveis, por causa disso sao
os dispositivos de armazenamento de energia mais
estudados desde a década de 90.

Existe na literatura relatos da sintese do
Li,Co,(M0Oy); que possui estrutura tipo Nasicon,
utilizando a glicina como percussor, pois o calor
local gerado, devido ao valor da entalpia de
combustdo desse composto (AH = -532,9 KJ.mol™)
faz com que a temperatura de sintese seja reduzida
drasticamente, neste trabalho é utilizado amido
soluvel, por ser mais barato comercialmente que a
glicina e possuir calor de combustdo em torno de
AH = -1300 KJ.mol ™.,

Resultados e Discussao

A sintese foi realizada dissolvendo-se em 10 mL de
agua 1,00g de Co(NOs),.6H,O, 0,26g de LiNOs,
O,glg de (NH4)6MO7024.4H20 e 1,0 g de (CeHloos)n.
Em seguida a solucao foi homogeneizada em
ponteira ultrassénica com amplitude de 50% por
10min com pulso de 15s a cada 50s, apds esse
tempo observou-se a formacdo de um gel que foi
colocado para secagem em estufa a temperatura de
120°C por 1h. Posteriormente, a amostra seca foi
levada a 300°C em mufla por 1h e apds nova
homogeneizacao foi levada para calcinagdo por
cerca de 5h a 600°C.

O produto final apresentou coloracdo azul e foi
caracterizado por difratometria de raios X (DRX),
espectroscopia Raman e por espectrometria de
massa com plasma de argénio induzido (ICP-MS).
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Analisando a estrutura da fase obtida (fig.1A), a
amostra pode ser indexada como Li,C0,(M0Oy); na
forma ortorrdbmbica [grupo espacial: Pnma (62)]
(ICSD Ref.#401169). Além disso, os picos estdo em
boa concordancia com a literatura® podemos
destacar os picos com 26 iguais a 26,03; 26,43;
26,75; que sédo do tetraedro formado pelo oxigénio e
molibdénio e os picos com 26 em 44,05 e 47,17,
gque sao devido a ligagdo do cobalto com o
tetraedro de molibdénio e oxigénio .

Ja a fig. 1B mostra o espectro Raman do composto
em que observamos na regido de 882-995 cm™
vibragbes simétricas e assimétricas do tetraedro
formado por molibdénio e oxigénio, também
observamos em 662 cm™ vibracdes referentes as
ligacdes Li-O-Co e, além disso, em 465 cm? ha
vibracdes correspondentes as ligagdes Mo-Co-O.

2000-

400 <
> 1000
1200 1600

0 400 800
1
cm

20
Figura 1: A) Difratograma de raios X; B)Espectro
Raman.

Por fim, a analise por ICP-MS, revelou uma
proporcao entre cobalto e molibdénio de 1 mol de
Co para cada 1,4 mol de Mo, resultado préximo do
esperado, que seria de 1:1,5. A diferenca entre o
tedrico e o experimental pode ser atribuida a pureza
dos materiais utilizados e a possiveis erros
experimentais.

Conclusoes

O presente trabalho mostra uma maneira simples e
viavel de sintetizar o Li,C0,(M00Q,)s, que conforme
as andlises de DRX, Raman e ICP-MS mostraram,
foi corretamente sintetizado, em uma Unica fase
pura e cristalina.

Agradecimentos

Os autores agradecem a Faperj (proc. E-
26/110.173/2009), LDRX-UFF e Marcelo Monteiro
Marques agradece a CAPES pela bolsa concedida.

! Alamo,J,Rou,R. J.Mater.Sci.,1986,21,444.
2 Prabaharam,S.R.S. et al., Mater.Chem.Phys.2004,87,318.



