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SINTESE E CARACTERIZACAO DO LIGANTE 2,3,4-PENTANOTRIONA, 3-
OXIMA,BIS-(4-METIL-3-TIOSSEMICARBAZONA) E SEU COMPLEXO COM Ni(ll).
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1 INTRODUCAO

Compostos de coordenagao podem ser definidos como sendo um composto
formado por um &tomo central, geralmente um metal de transicdo, e atomos
doadores de pares eletrdnicos, chamados de ligantes.*

Existem diversos tipos de ligantes, e no presente trabalho optou-se por
sintetizar um composto inédito, sendo assim escolheu-se duas classes de ligantes
bastante estudadas na quimica de coordenacéo: as tiosemicarbazonas e as oximas..

Assim, o presente trabalho tem como objetivo apresentar a sintese do ligante
2,3,4-pentanotriona,3-oxima,bis-(4-metil-3-tiossemicarbazona) bem como a sintese
de seu complexo de Ni(ll).

2 REFERENCIAL TEORICO

Oxima € uma classe de ligantes que vem sendo muito utilizada na quimica
inorganica por apresentar varios modos de coordenacéo. > Estes compostos podem
apresentar atividades antissépticas, germicidas, herbicidas entre outros.?

Outra classe de ligantes importantes na quimica de coordenacdo sao as
tiossemicarbazonas. A importancia desta classe se deve principalmente a sua
facilidade de agir como quelante’. Estudos feitos com complexos de
tiossemicarbazonas com niquel mostram que estes complexos apresentam
atividades anticancerigenas, antitumorais e antimicrobianas.®

3 MATERIAIS E METODOS

Primeiramente, sintetizou-se o reagente de partida, j4 existente na literatura®,
(3-(hidroximino)pentano-2,4-diona). Apos, adicionou-se 7,75mmol do reagente de
partida, e 0,023mol de 4-metill-3-tiossemicarbazida, utilizou-se 5mL de etanol e acido
acetico como catalisador reacional.

A reacdo permaneceu em refluxo por 4 horas, e apés filtracdo a vacuo, foi
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obtido um sdélido branco cristalino. O rendimento foi de 89% e o ponto de fusédo do
precipitado obtido foi de 165°C.

A sintese do complexo de niquel(ll) foi feita com relacdo estequiométrica 1:1
(metal-ligante), solubilizando (0,08g, 2,64x10“*mol) do ligante em 10mL de etanol.
Esta solucéo foi previamente desprotonada com solucdo de KOH 1%, e entdo foi
adicionado (0,062g, 2,64x10™ mol) de acetato de niquel(ll). A reacdo permaneceu
em agitacao e temperatura ambiente por 24 horas e ap0s filtracdo simples, obteve-
se um precipitado cristalino de coloracéo castanha.

Os pontos de fusdo foram determinados em um aparelho Fisatom 430D. Os
espectros na regiao do IV foram obtidos em um Shimadzu-IR PRESTIGE-21, no
estado sélido, por refletancia difusa, com leituras na regido de 4000 a 400 cm™.

4 RESULTADOS e DISCUSSAO

A caracterizagdo do ligante 2,3,4-pentanotriona,3-oxima,bis-(4-metil-3-
tiossemicarbazona) foi feita por espectroscopia na regido do infravermelho e as
principais bandas obtidas foram: vC=N 1582 cm™, vN-O 982 cm™, vO-H 3311 cm?,
vC=S 772 cm™. As bandas obtidas referentes ao complexo foram: vC=N 1590 cm™,
vN-O 997 cm™, vC=S 800 cm™, a auséncia do estiramento vO-H para o complexo
indica que houve desprotonacado do ligante durante a sintese.

5 CONSIDERACOES FINAIS

Ao comparar os estiramentos do complexo com os do ligante, observa-se 0
deslocamento do numero de onda das bandas caracteristicas destes compostos,
indicando que houve modificagcdo, ou seja, 0 composto obtido € diferente do ligante,
0 que nos leva a considerar a formacao do complexo metalico.

Apos andlise dos dados obtidos no infravermelho pode-se deduzir que o
ligante atua como quelante, coordenando-se ao ion niquel(ll) de forma tridentada,
formando anéis quelatos de 6 e 5 membros.
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