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Introducao

O interesse na sintese hidrotérmica de compostos
de coordenacédo de metais de transicdo com ligantes
organofosforados vem crescendo nos ultimos anos
[1]. O controle das condigbes da reagdo quimica
visa obter monocristais e, assim, determinar a
estrutura cristalina através de analise por
cristalografia de raios-X. Os objetivos deste trabalho
sdo a sintese e a caracterizacdo de complexos de
metais de transi¢c&o divalentes (Co, Cu, Ni e Zn) com
o (¢lifosato (N-fosfonometilglicina) a partir da
metodologia de Han et al., que obteve monocristais
do complexo de Co(ll) com o glifosato. As reacdes
foram feitas pela adicdo de glifosato, acetato do
metal, HCI 6M, H,O e etanol [2]. Os reagentes foram
misturados em um reator de ago inox com camisa
de PTFE e reagiram a 120°C e pressdo autégena
por 48 horas em mufla digital. A sintese foi projetada
numa razdo estequiométrica de 1:1 (ligante:ion
metdlico). Os solidos obtidos foram caracterizados
por espectroscopia no infravermelho (Bruker Vertex
70), difratometria de raios-X de p6 (Shimadzu LabX
XRD-600, Cu-Ka), e fluorescéncia de raios-X
(Shimadzu, FRX-6300).

Resultados e Discussao

A analise dos espectros de IV dos produtos das
sinteses com Co e Zn revelaram mudangas em
comparacdo com o espectro de IV do glifosato.
Observou-se que a carbonila do grupo COOH e o
estiramento v,s do carboxilato (RCOO) do gI|fosato
que absorvem em 1716 cm® e 1733 cm®
respectivamente sdo ausentes nos espectros dos
produtos. Por outro lado, sé&o observadas duas
bandas, por volta de 1600 cm? e 1400 cm*
ausentes no espectro do glifosato. Estas duas
bandas sédo atribuidas respectivamente aos
estiramentos v,s € vs do grupo carboxilato. A
diferenca entre os numeros de onda, Av = v,s-vs, por
volta de 200 cm™, indicou qgue o carboxilato esta
complexado de forma monodentada. Uma banda em
917 cm™ observada no espectro do glifosato,
atribuida ao grupo fosfonato (P-OH), é ausente nos
espectros dos produtos e, em vez disso, uma nova
banda aparece em aproximadamente 900 cm™
atrlbwda ao estiramento (P-OM). A banda em 1561
cm™ no espectro do gllfosato atribuida a deformacao
angular do grupo amino, ndo foi observada no
espectro dos produtos, pois se encontra sobreposta
as bandas atribuidas aos grupos carboxilato.
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A Tabela 1 lista a evidéncia ou ndo de complexagéo
através dos resultados obtidos por IV, DRX de pé e
de FRX das amostras. As caracterizacbes dos
produtos por DRX possibilitaram a distincdo das
fases cristalinas existentes nas amostras. As
andlises por FRX permitiram inferir sobre a
estequiometria e a pureza dos produtos obtidos.

Tabela 1- Evidéncia de complexag&o com glifosato.

Metal [\ DRX FRX
Co Sim Sim Sim
Cu Nao Nao Nao
Ni Nao Nao Nao
Zn Sim Sim NR

NR: nédo realizado até 0 momento.

A partir da reagdo com o Co(ll) foram obtidos
monocristais e sua andlise por DRX mostrou que foi
reproduzido o resultado obtido por Hang et al., o
gual obteve um polimero de coordenagéo linear com
estrutura cristalina triclinica. No entanto, ao se testar
a metodologia para as reacdes com Ni(ll) e Cu(ll),
observou-se que ndo houve qualquer reacdo do
glifosato com Ni(ll) ou Cu(ll). Os dados de IV e DRX
obtidos para a amostra de Zn(ll), por outro lado,
indicam a complexacdo do Zn(ll) com o glifosato,
embora ndo tenham sido obtidos até o momento
monocristais.

Conclusodes

Nas condi¢cdes hidrotérmicas empregadas neste
trabalho, o glifosato apresentou boa capacidade de
coordenagédo frente ao Co e Zn, como evidenciado
pelo o valor de Av no espectro de IV, que indicou
que o carboxilato estd coordenado de forma
monodentada. A metodologia descrita na literatura
foi reproduzida com sucesso para Co(ll), porém o
glifosato ndo complexou ao Cu nem ao Ni nessas
condi¢cdes, indicando que elas devem ser
modificadas.
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