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Introducdo |

Polimorfismo é um fendmeno que pode
acontecer em um determinado material solido, que
podem apresentar duas ou mais formas cristalinas.
Os diferentes arranjos cristalinos podem implicar
diferentes propriedades no composto, como mudar
a sua solubilidade, por exemplo, dependendo de
sua conformacéo, e essas mudancas de estruturas
podem afetar também as interacdes
intermoleculares e as ligacdes de hidrogénio dos
compostos. Esses arranjos cristalinos podem ser
influenciados pela presenca de outras moléculas em
sua estrutura, como solventes, sais, etc.

No presente trabalho é apresentada a sintese e
caracterizagdo estrutural do trans-(diaqua)-bis-(2-
hidroxi-1,4-naftoquinonato)niquel(ll),
[Ni(lau),(H20),]. A caracterizagdo do p6 obtido da
sintese foi feita por difracdo de raios X (1) de
policristais, e a caracterizagdo dos cristais obtidos
por meio de recristalizacdo (2) foi feita utilizando o
equipamento Kappa CCD, com radiacdo MoKa (A =
0.71073A) a temperatura ambiente.

Resultados e Discussao |

A sintese foi realizada utlizando 1,0 mmol
NiCl,.6H,O, 2 mmol de 2-hidréxi-1,4-naftoquinona
(lausona) e 2 mmol de trietilamina, como agente
desprotonante da lausona. O solvente utilizado foi o
metanol P.A., e 0 meio reacional esteve sob
constante agitacao durante trés horas. O composto
foi filtrado e deixado sob vacuo por 6 horas.

Buscaram-se cristais adequados para analise
por Difragdo de raios X de monocristais através de
técnicas de recristalizacdo. O ensaio que foi
alcangcado éxito foi o de uma recristalizagdo em
metanol e acetato de etila.

Microscopicamente, este material recristalizado
possui a forma de placas (2), enquanto o sistema
analogo dos complexos de zinco (1), com estruturas
ja resolvidas, sdo de formas agulhadas®. A estrutura
foi elucidada por métodos diretos (SHELXS-97) e
refinada anisotropicamente pelo método dos
minimos quadrados, utilizando matriz completa
(SHELXL-97). Dados Cristalograficos:
[Ni(C503Hs),(0OH,),](2), Monoclinico, P2,/c, Z=2,
a=8,675(2) A, b=14,74813) A, c=7,384(2) A, B =
112,66(1)% S = 1,068, R; = 2,49% para 4754
reflexdes com 1>2a0(l) e 377 parametros.
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Os complexos (2) e analogos a (1) cristalizam
Nno mesmo grupo espacial, com o atomo metélico
localizado sobre o centro de inversdo. Diferentes
parédmetros de rede evidenciam o polimorfismo nos
compostos. Observa-se uma diferenca angular nos
angulos diedros na esfera de coordenacédo. Nota-se
também distintas ligagcdes de hidrogénio - [O1(w)-
0(2)"-2,703(3) A e 01w-0(3)" 2,750(3) A] para o
analogo de zinco (1) e [01(w)-O(2)"-2,763(7) e
01(w)-0(2)™-2,774(7)] para (2). As ligaces de
hidrogénio no composto (2) realizam uma interacéo
gue causa orientacdo do empacotamento cristalino
na direcdo dos eixos cristalograficos b e c,
acarretando um cristal com formato de placa,
enquanto, pelo observado nas liga¢cdes de
hidrogénio do composto analogo de zinco, s6 existe
orientacdo em um eixo, fazendo com que o cristal
tenha forma de agulha. (i)-x,-y+1,-z+1; (ii)x, -y+ %
,Z+ Yo, (iii)-x+1,y-1/2,-z+1/2; (iv) X,-y+1/2,z+1/2

Figura 1: Representacdo ORTEP (elipséides com 30%
probabilidade) do complexo (2)

Conclusobes

A obtencdo de uma estrutura inédita para
lausonatos de metais de transicéo foi realizada com
sucesso. Esta forma cristalina  apresenta
conformacdo espacial distinta e ligacdes de
hidrogénio diferente dos compostos ja descritos.
Conclui-se também que a influéncia do solvente e
do processo de recristalizacdo foi de grande
impacto para que ocorresse 0 polimorfismo
observado.

Agradecimentos

A FAPERJ, a UFF, ao LdrX-UFF.

1- Masciocchi, N;. Ardizzoia, G.A.; Monica, G; MayeM; Sironi A.

Inorg. Chem1997, vol. 36, p. 449-454.

2- [2] M.M.P. da Silva, F.L.S. Bustamante., J.A.L.Resende, M.
Lanznaster, Polymorphism in Lawsone Complexes,eP0xiV BMIC,

2010



