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Introdução

Os carbetos de metais de transição são ligas intersticiais nas quais os átomos de carbono ocupam os interstícios de uma rede de átomos metálicos com elevada condutividade elétrica e mecânica e aplicações que incluem a catálise e eletroquímica. São obtidos em geral em condições severas, como a carburação do óxido metálico a elevada temperatura, mas busca-se métodos mais amenos. Com base nesta ideia, este trabalho tem como principal objetivo a síntese de um complexo de molibdênio com ligantes contendo carbono, para uso como precursores do carbeto de molibdênio. Buscou-se determinar, também, as melhores condições para a obtenção dos carbetos bem como caracterizá-los.
Resultados e Discussão

Foi possível realizar a síntese dos complexos triperoxo-oxo-molibdato de amônio (TPMA) e o diperoxo-oxo-oxalomolibdato de amônio (MOX) com uma rota adaptada da literatura. Partindo-se do heptamolibdato de amônio (HMA), realizou-se a reação do peróxido de hidrogênio e hidróxido de amônio com este precursor, em meio aquoso ao longo de uma hora. Após esta etapa, realizou-se uma filtração simples para retirada de material que não reagiu, seguida da adição de um agente precipitante. O complexo precipitado foi então separado por filtração à vácuo. O TPMA se apresenta como um sólido amarelo claro, fino, pouco denso, muito solúvel em água e não higroscópico. O segundo complexo, MOX, foi sintetizado a partir da reação do TPMA com ácido oxálico em meio aquoso, sob agitação, por 30 minutos. Após a reação, realizou-se uma filtração simples para retirada de material que não reagiu e, em seguida, adicionou-se o agente precipitante. A acetona é um agente precipitante adequado, por ser volátil, mas uma mistura de etanol, butanol e hexano pode ser usada, sendo que o complexo apresentou um tempo de precipitação muito variado. Modificando-se as condições da síntese como temperatura, ordem da adição dos reagentes, volume de água, o lote do precursor TPMA e o agente precipitante, verificou-se que o complexo pode precipitar instantaneamente ou levar dias. Ambos os complexos foram caracterizados por FTIR e DRX. Na Figura 1 está apresentado o espectro de FTIR do MOX, sendo possível identificar as bandas dos ligantes e do cátion. O TPMA tem um espectro mais simples, apresentando bandas dos grupos Mo=O e peroxo. 
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Figura 1. Espectro de FTIR do MOX.

Procedeu-se a decomposição do MOX em meio inerte (He) em temperaturas finais variadas, para obtenção do carbeto. O produto de decomposição apresentou aspecto negro brilhante. Foram feitas análises de FTIR e DRX dos produtos de decomposição, e eles apresentaram estrutura compatível com o MoO2, que contém molibdênio reduzido em sua estrutura. 

Conclusões

Conclui-se que foi possível obter um complexo de molibdênio do tipo peroxo-oxo-oxalomolibdato de amônio, a partir da adaptação de métodos indicados na literatura. A decomposição deste complexo a elevadas temperaturas e sob atmosfera inerte gerou um sólido escuro e com brilho, que apresenta padrão de difração compatível com o MoO2, que é um material no qual o metal está reduzido. Este sólido, contendo Molibdênio reduzido e, provavelmente, carbono em sua estrutura, do tipo carbeto, pode ser utilizado na confecção de eletrodos e como catalisador.
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