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Síntese de complexos de cobre e níquel utilizando um composto coordenante bis-amida
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1 INTRODUÇÃO
Reações de acoplamento catalisadas por metais de transição têm sido investigadas por representarem métodos versáteis de formação de ligações C-C ou C-N, diminuindo o número de etapas reacionais e condições reacionais mais brandas, alta seletividade, quando comparada a reações clássicas de química orgânica. 1 Estas reações de acoplamento cruzado, nas ultimas décadas, tiveram um desenvolvimento substancial no número de publicações, patentes e aplicações. 2 Devido a este crescimento de diferentes sistemas catalíticos vem sendo desenvolvidos, principalmente em termos de novos catalisadores e ligantes (carbenos, guanidinas, fosfinas, iminas e amidas.3 Amidas e bis-amidas constituem uma classe de moléculas com amplo perfil farmacológico e tecnológico que despertam atenção também pela capacidade de se coordenar a metais de transição.4,5 Estes compostos podem atuar como ligantes junto à um metal, seja na forma “livre”, ou coordenada. Ambos, ligante ou composto organometálico, podem ser aplicados em diversas reações de acoplamento C-C e C-N, no entanto existem poucas publicações utilizando bis-amidas em reações de acoplamento.6
Devido à importância desta classe de compostos este trabalho visa mostrar a síntese dos complexos de cobre e níquel usando como ligante uma bis-amida, 7 bem como mostrar os resultados preliminares até o momento.
2 PROCEDIMENTO METODOLÓGICO


Inicialmente foram sintetizadas bis-amidas utilizando método já conhecido,7             após devida caracterização foram sintetizados os complexos conforme o Esquema 1.
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Esquema 1: esquema geral para a síntese do complexo, com uma proposta de      estrutura para o  complexo
 
Após o término da reação, esta foi filtrada e lavada duas vezes com água destilada. Ao final foi obtido um sólido, que foi inicialmente caracterizado por ponto de fusão, espectroscopia no infravermelho (IV) e análise elementar. Estes compostos também estão sendo analisados por TGA, difração de raios-x de pó e monocristal.
3 RESULTADOS e DISCUSSÃO 
No complexo de níquel(II) foi obtido um sólido de cor azul claro com temperatura de decomposição em 253°C e rendimento 60%. A análise elementar (CHN) apresentou os seguintes valores experimentais e teóricos (%): Carbono - 46,74 (47,44), Hidrogênio- 4,86 (4,91), Nitrogênio- 6,81 (6,96). Esta diferença na análise elementar nos sugere que temos 2 moléculas de água coordenadas ao metal e uma molécula como solvato, entretanto é necessário comprovar estas observações com as demais técnicas de caracterização. A análise de IR do ligante e complexo, onde foram comparadas principais bandas. Para ligante (cm-1): (NH – 3402; (C-O – 1367 e 1346; (Califatica-H 2953. Para complexo de níquel (cm-1): (NH – 3334; (O-H – 3624; (C-O – 1327; (Califatica.-H – 2941. Observou-se um deslocamento na frequência (NH indicando a coordenação do nitrogênio da amida ao centro metálico. Observamos que há um deslocamento do (C-Ofenólica forte e larga, indicando coordenação do ligante ao centro metálico níquel(II) pelo oxigênio do anel fenólico.
 Para o complexo de cobre (II) foi obtido um sólido de cor verde escuro com ponto de fusão 250 °C e rendimento 57%. A análise elementar apresentou os seguintes valores experimentais e teóricos(%): Carbono 46,20 (45,61), Hidrogênio 4,81 (4,43), Nitrogênio 6,73 (6,29). Estes valores indicam que nesta molécula também existe a presença de água coordenada e como solvato. A análise de IR (cm-1): (NH – 3334; (OH - 3444; (C-O –1382 e 1330; (Califatica.-H – 2937. No (C-O fenólico há um deslocamento na frequência de 1367 e 1346 cm-1 para 1382 e 1330cm-1 indicando uma provável coordenação do ligante ao centro metálico pelo oxigênio do anel fenólico, mesmo também ocorre para (NHamida – 3402 cm-1(ligante) deslocando frequência para (NH 3334 ocorrendo uma possível coordenação pelo nitrogênio da amida. Entretanto a geometria do complexo ainda não pode ser determinada, pois exige outros resultados que estão em andamento.
4 CONSIDERAÇÕES FINAIS
A caracterização complexos metálicos ocorreu inicialmente por espectroscopia no infravermelho, análise elementar (CHN) sendo importante ressaltar, que outros métodos estão sendo utilizados para que possamos propor uma geometria para os compostos. A próxima etapa é testar estes complexos em reação de aminação e Heck.
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