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Objetivos

Este trabalho teve como objetivo a sintese do
ligante abreviado como HsL, sua posterior
caracterizagdo e a complexacdo com o
zirconio(lV), almejando-se obter um complexo
octacoordenado.

Métodos e Procedimentos

Para a sintese do ligante HelL, faz-se a reacao
entre o composto 3{(bis(2-hidroxietiliamino)metil)y-2-hidroxi-
5-metibenzaldeido (HsLs3) (composto 1, Figura 1), o
gual possui a sintese elucidada na literatura e é
utiizada no Grupo de Quimica Inorgéanica
Estrutural e Biolégica (GQIEB), e a
dietanolamina, para a formacdo de uma imina,
também denominada como uma base de
Schiff!. A reagdo ocorre em metanol anidro,
sob refluxo por 24 horas. Depois, adiciona-se
boroidreto de sé6dio a solucdo, obtendo-se um
sélido amarelo apds a secagem do solvente em
rotaevaporador (composto 3, Figura 1). Em
sequéncia, o sélido amarelo é dissolvido em
metanol e, na solu¢do, adiciona-se uma
solugdo metandlica de acido oxdlico, para a
precipitacdo do oxalato do ligante Hel,
obtendo-se um soélido branco (composto 4,
Figura 1). ApOs este procedimento, reagiu-se o
oxalato do ligante HeL com bicarbonato de
s6dio (NaHCOs) para a neutralizacdo do
composto (composto 5, Figura 1). Na Figura 1
pode ser observada a rota de sintese do

procedimento descrito. Para a caracterizacdo
do ligante, foi utlizada a técnica de
Ressonancia Magnética Nuclear (RMN) tanto
de Hidrogénio (*H) quanto de Carbono (*3C).
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Figura 1: Rota de sintese do ligante HeL.

Resultados

Para verificar a formacgéo ou nao do ligante e a
sua pureza fez-se a analise por RMN *H e 3C
do composto 4 (Figura 1). A Figura 2 mostra o
espectro de RMN 'H do composto 4, dissolvido
em agua deuterada (D20).
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Figura 2: RMN H do composto 4.

Como é possivel observar, o espectro de RMN
1H do composto 4 possui as bandas alargadas,
pois 0 oxalato do ligante HeL € um sal, o que
atrapalha na definicdo do espectro?3. Porém, o
ligante HeL é uma molécula simétrica, desta
forma, espera-se a aparicdo de oito sinais de
hidrogénio no espectro e, nota-se, na Figura 2,
sete picos relacionados aos hidrogénios da
molécula, com destaque para 0 pico em torno
de 7 ppm, correspondente aos dois
hidrogénios aromaticos do ligante, que deveria
aparecer como dois, mas devido ao efeito de
alargamento apareceu como um s6. Sendo
assim, a conta de hidrogénios é condizente
com o esperado. Desta forma, partiu-se para a
andlise de RMN 13C para a contagem de
carbonos. O espectro pode ser visto na Figura
3.
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Figura 3: RMN 3C do composto 4.

Como mostrado na Figura 3, obteve-se um
espectro de carbono promissor, sendo
esperado, pela simetria do ligante HelL, a
aparicao de doze sinais de carbonos, o que foi
encontrado, com excec¢do do pico em torno de
170 ppm, que corresponde aos carbonos do
ion oxalato. Sendo assim, as analises indicam
gue a sintese do ligante HelL foi bem sucedida.

Para a obtencdo de espectros mais definidos
deve-se neutralizar o ligante, por meio da
reacdo com NaHCOs, porém esta etapa ainda
esta em execucao.

Conclusoes

Portanto, até o0 momento, as analises indicaram
gue a precipitagdo com &cido oxalico foi bem
sucedida para se obter o ligante HeL com maior
grau de pureza, porém, ainda é necessario de
espectros de RMN mais bem definidos para a
melhor caracterizacéo do ligante. Desta forma,
apos a completa caracterizagdo do ligante HeL,
partira-se para a reacdo de complexagcdo com o
zircénio(1V).
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