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Introducao

Compostos trinucleares de metais de transigcao
conhecidos como “acetatos basicos” tém sido
estudados por  apresentarem propriedades
eletroquimicas, espectroscépicas e magnéticas
Unicas dentre os compostos polinucleares de metais
de transicdo. Este trabalho tem como objetivo
realizar uma nova rota de sintese para obtengéo do
complexo [CrsO(CH3CO,)g(H20)3]" - denominado
CrsO - e estudar o efeito do seu confinamento
espacial no vidro poroso Vycor (PVG), bem como a
avaliagdo deste trinuclear como precursor single-
source para a obtencao de nanoparticulas de Cr,O3
in situ na estrutura porosa com tamanho de cristalito
controlado. Para obter as nanoparticulas empregou-
se a metodologia de ciclos de impregnagéo-
decomposicdo (CID) alternados. Os sistemas
obtidos foram caracterizados por UV-Vis, IR, TGA,
XRD, CHN e por medidas magnéticas.

Resultados e Discussao

As figuras 1A e 1B mostram a andlise
termogravimétrica do complexo Cr;O e o XRD
desse residuo, respectivamente, o0s quais
comprovam, estequiométricamente, a férmula
molecular do complexo e a obtengdo do 6xido de
cromo Il a partir do mesmo.
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Figura 1A. TGA Figura 1B. XRD do
do Cr;0. residuo do TGA.

A Figura 2 mostra as analises de IR do Cr;0 livre e
impregnado no (PVG), em ambas as amostras
podemos observar as bandas em 1626 cm™, 1452
cm’ as quais sdo atribuidas aos modos de
estiramento assimétrico e simétrico,
respectivamente, dos grupos carboxilatos presentes
nos acetatos coordenados, 0 que comprova a
presenga do complexo no interior da matriz porosa
(PVG) formando assim o sistema integrado PVG
/Cr30.
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Figura 2. IR do Cr30 livre
e do PVG/Cr;0

Figura 3. CID do
PVG/Cr30

Os resultam indicam a obtengéo de nanoparticulas
de Cr,0; in situ na estrutura porosa, através do uso
da metodologia de CID e as curvas de ganho de
massa (Figura 3), evidenciaram que para 3, 5 e 7
CID os sistemas apresentaram um ganho
cumulativo de massa de 3,2%, 4,0% e 4,5%
(PVG/Cr,03), respectivamente.

A caracterizagdo das nanoparticulas foi feita por
XRD e TEM. A caracterizacdo magnética foi
realizada em 2,5-350K usando um magnetdmetro
SQUID e PPMS montado com a cabeca de vibracao
da amostra magnetémetro. Tanto o Campo zero da
curva de resfriamento, bem como curvas de
histereses até 10 T, foram registrados. Para todo o
tipo de ciclos, o comportamento magnético
permanece tipico de antiferromagnético. N&ao
demonstrando nenhuma transicdo superpara-
magnética bloqueada.

Conclusoes

A nova rota de sintese para a obtengédo do Cr;O
mostrou-se eficaz, pois este foi obtido com alta
pureza e rendimento, além disso, comprovou-se que
este trinuclear pode ser empregado como precursor
single-source para a obtengédo de nanoparticulas de
Cr.03 in situ na estrutura porosa com tamanho de
cristalito controlado.
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