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Os complexos Ln(pic), x 3 DTSO (Ln = La - Lu e Y; pic = picratos; DTSO
= 1,3-ditiano-1-6xido) foram sintetizados a partir da reagao entre picratos de
lantanideos hidratados e o ligante DTSO em etanol. Os compostos cristalizam
num sistema monoclinico, grupo espacial P2 /c. A geometria ao redor do atomo
central aproxima-se de um antiprisma quadrado monoencapuzado, simetria C_,. O
estudo termoanalitico foi realizado utilizando-se as tecnicas de termogravimetria
(TG), termogravimetria derivada (DTG) e calorimetria exploratéria diferencial (DSC).
As curvas TG e DTG foram registradas na termobalanga TGA-50 - Shimadzu, uti-
lizando-se 1,5 mg de amostra, razdo de aquecimento de 10°C min™' e atmosfera
dinamica de ar comprimido (50 mL min‘'). As curvas DSC foram registradas no
calorimetro diferencial DSC-50 - Shimadzu utilizando-se 1,5 mg de amostra, razao
de aquecimento de 10°C min"' e atmosfera dinamica de nitrogénio (50 mL min™').
Os espectros de absorgdo na regido do infravermelho afastado (600 a 150 cm')
foram registrados em um espectrometro Nicolet Nexus 670 em matriz de polietileno.

Esta regido espectral é caracteristica das vibragdes da estrutura do com-
posto e fornece informagdes estruturais indiretas. A analise dos espectros permitiu
concluir que os compostos compdem uma unica série isomorfa. Os espectros apre-
sentaram diversas bandas sendo as mais intensas observadas nos espectros de
todos os compostos da série em cerca de 540 cm™', 530 cm’', 443 cm?, 370 cm’!,
300 cm!, 270 cm™ e 210 cm™'. O numero elevado de bandas na regidao do
infravermelho afastado permite inferir que estes compostos devem apresentar bai-
xa simetria. A decomposigdo térmica ocorre em duas etapas. Os eventos sdo
seqienciais, ndo se observa a formagao de patamares nas curvas TG, indicando a
nao formacdo de intermedidrio estavel. O primeiro evento resulta em cerca de
52% de perda de massa, ocorrendo no intervalo de aproximadamente 110 a 400°C.

O segundo evento ocorre com aproximadamente 27% de perda de mas-
sa, finalizando ao redor de 750°C. Nas curvas DSC observa-se que a fusdo e a
decomposi¢do ocorrem distintamente, como eventos endotérmicos (picos ao re-
dor de 180°C) e exotérmicos (2500 kJ mol™'), respectivamente. Foram obtidos, como
produtos finais da decomposigao térmica, dioxissulfatos de lantanideos (Ln,0,S0),
caracterizados por andlise elementar e espectroscopia de absorgdo na regido do
infravermelho.
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Tabela 1: Dados termoquimicos da i
dos

Anion Matriz -AH® / k.
Cr TC1 21.56 4
TC2 78.40 4

TC3 97 68 4

NO5 TC1 26.76 4
TC2 134,32 .

TC3 157,99 -

Os valores de energias livre de Gibb:
to, os dados entalpicos concordam ¢
TC2 > TC1 que é a mesma do aume
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