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Influenciado pela preferéncia nos modos de coordenacao dos ions metalicos, ligantes 1 | I I RLYAN . J'um | \'H L
3059(C(sp2)-H) Ini BN P 1 4
ag (1)

podem, devido a livre rotacdo de ligagcbes C—C, formar compostos com diversas e e T HLL 3446(OH)|( I i)

estruturas. Complexos metalicos de ions de metais de transicdo com bases de Schiff _ | \\'é 2 il
- - - ~ - & - | !
envolvendo hidrazonas tem sido relatados, entre outras aplicacdes, em catalise.! | | 3063(C(pY)-H) i %

Um ligante bis(tridentado), da classe das hidrazonas, quando derivado da dihidrazida — 1683(CO) DA
oxalica e 2-acetilpiridina, apresenta os sitios de coordenacao: N piridinico, N iminico e oo s ww . 1683(CO) \ T

NUmero de onda (cm™) 4000 3000 2000 1000 400

O carbonilico.? ) ' Nimero de onda (cm)

OBJETIVOS A N,Nw/KN,N _ _ N’Hj/lkN/‘N L
1. Sintetizar o ligante hidrazona bis(tridentada) simetrica (H,L); N O SN Y /lo " 2Cr
2. Testar a reatividade do ligante H,L com cloretos ou acetatos metéalicos; ! s _

110 100 _
N

3. Caracterizar 0os compostos usando tecnica de espectroscopia na regiao do o _, Wy
iInfravermelho, analise elementar e, quando possivel, difratometria de raios X. N o S\ I

METODOLOGIA o soscemH) il o 34600KD,
g L 1@ e 3060(C(sp?)-H) | |

|k
O ligante H,L foi sintetizado a partir da condensagao de dihidrazida oxalica e 2- n L1, = (3)

acetilpiridina (2 equivalentes) sob refluxo em etanol, durante 8 h. Rendimento: 92%. _ I il L
'\1622((: N) _ Bl
As reacoes de sintese dos compostos 1-4 estao representadas no Esquema 1. Lo 1667(CO) | | 0 1683(C= O)\ ['1567(C-0)

CUCIy2H,0 + Hol 225 f1CU(H,L)ICI}, (1) Rend: 99%
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Numero de onda (cm) " Namero de onda (cm)

MeOH
EtsN
2 h
MeOH
4 Zn(CH5COO0),-2H,0 + 4 H,L Eztsh'\' > [Zn4(L)4]-6H,0 (3) Rend: 95%

NiCl,-6H,0 + H,L > [Ni(L)]H,O (2) Rend:77%

MeOH

EtsN

CUCl,-2H,0 + H,L —53~— [Cu(L)]..-0,75H,0 (4) Rend:76% Figura 2: Espectros de infravermelho do H,L e dos compostos 1 a 3.
2" <Hp 2 "o n"Y, 2 :

Esquema 1: Reac0Oes de sintese dos compostos 1-4, utilizando-se o H,L. Condigoes: T. A.. Fez-se a analise TG-DSC para os compostos 1, 3 e 4, apresentando a decomposicao
gradual com perda de massa e obtencao de oxidos metalicos como residuo, apresentada

Todos os compostos foram filtrados ao termino do tempo de reacao, lavados com metanol na Tabela 1.

e secos ao ar. Os compostos 1 e 4 foram obtidos como solidos verdes, o 2 como solido Tabela 1: Dados de TG-DSC (obtidos de 30-998 °C, com razéio de aquecimento de 10
vermelho e 3 como solido amarelo. .
C/min em atmosfera de N,).

RESULTADOS E DISCUSSAO {[CU(C1gH1gNeO,)ICL}2H,0  [CU(CyeHNGO)]y0,75H,0  [Z1,(CigH1gNgO,),1-6H,0
Na solugéo-mée da reagég de sintese do composto 4 observou-se a formagéo de 12 Perda de massa  Residuo 12 Perda de massa  Residuo 1?2 Perda de massa Residuo
subproduto, pela obtencéo de cristais verdes adequados para caracterizacdo por DRX em 2H,0 Y2 Cu,0 U 0,75 H,0 ¥2 Cu,0 6 H,0 4 Zn0
monocristal. Sua estrutura € apresentada na Figura 1. Extg?r(lor/:)en- 7.05 11 18 354 estI:bai(I)iza 6.09 2239
[ Calculado
%) 7,27 14,46 3,38 17,91 6,51 19,62
CONCLUSOES

O H.L reage com Cu'' sem adicdo de base, formando um composto possivelmente
= 2 = - -

polimérico, além de reagir com ions Ni'l, Cu'l e Zn" na presenca de Et;N, formando,

E respectivamente, monomero, polimero (e um subproduto com hierélise de H,L) e

: : tetramero. ER

Figura 1: Estrutura do dimero de Cu' onde cada centro metélico apresenta a geometria
bipiramidal trigonal.

A Figura 2 apresenta os espectros de infravermelho e a estrutura do ligante e dos
compostos 1 a 3. Na solucdo-mae da reacao de sintese dos compostos 2 e 3,
respectivamente, cristais vermelhos e ama_lrelos foram obtidos da evaporagao lenta de 1RSC Adv.. 2014 4. 1155,
solvente e analisados por DRX em monocristal. 2 Polyhedron, 2006, 25, 1271.

3J. Thermal Anal., 1970, 2, 445.
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