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Introducao |

Triazenos constituem uma classe de compostos
quimicos que possuem cadeia aberta e que contém
trés atomos de nitrogénio interligados em sequéncia
(N=N-N)'.

Por outro lado catalise € um fenbmeno no qual
uma quantidade relativamente pequena de uma
substancia estranha, chamada catalisador, aumenta
a velocidade de uma reacdo quimica, sem que ela
propria seja consumida nessa reagdo’. MCM-41 é
uma peneira molecular, possui estrutura organizada
de canais hexagonais com didmetros entre 2 e 50
nm composta por grupos Si-OH nucledfilos, tem
alta area superficial (1000 m2g-1) e elevado volume
de poros (1 cm3g-1). Neste trabalho sera retratado a
sintese e andlise estrutural dos complexos
[Cu(CeHsNNN(O)CeHF )] (1),
[AUPPh3(CsHsNNN(O)CeH,4F)] (2) e
[Ni(CeHsNNN(O)CgH4F),] (3), além da sintese dos
catalisadores heterogénios a partir dos complexos
triazenidos descritos.

Resultados e Discussido |

Os complexos retratados foram sintetizados a
partir do ligante 1-fenil-3-(4-Fluorofenil)Triazeno N1-
oxido, previamente sintetizado, e dos respectivos
sais metalicos. O complexo (1) foi sintetizado pela
reacdo do ligante triazeno dissolvido em THF com
Cu(CH3COO0), dissolvido em metanol na presenga
de KOH sob agitacdo por 24h. Cristais castanhos
foram obtidos, p.f. 201 °C. O complexo (2) foi obtido
pela reacdo do ligante triazenido dissolvido por uma
fragdo de acetona—metanol, com AuPPh;Cl
dissolvido em piridina na presenca de KOH. Cristais
amarelos foram obtidos, p.f. 155 °C. O complexo (3)
foi sintetizado pela reacdo do ligante dissolvido em
THF com adicao de Ni(CH;COO), dissolvido em
metanol, na presenca de KOH. Os cristais marrons
foram obtidos, p.f. 230° C. O material mesoporoso
MCM-41 foi sintetizado a partir de uma fonte de
silicio (TEOS) em suspensdao com NH4OH,
juntamente com um agente direcionador (um sal
quartenario de aménio (CTABr), em um tempo de
agitagdo de 2,5 horas. O material foi filtrado, seco e
calcinado a 550° C, resultando em um sélido branco.
IV.: (KBr): vma/cm- = v(Si-OH) 3453, vas(Si—O-Si)
1084, v(Si-OH) 982, vs(Si-O-Si) 803, & (SI-0-Si)
460. DRXP apresentou reflexos em ~2,4° (100) e
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outros dois com baixa intensidade de ~4,5° (110) e
~5,5° (200). A analise de sorgcdo de N, feita pela
ASAP 2020 mostrou uma Sget = 1063,83 m2/g, Vooro
= 0.535343 cms/g e um tamanho de poros de
20,1289 A. A imobilizagcdo dos complexos
triazenidos na MCM-41, foi feita pela adigdo de 2g
de MCM-41 em um balédo de 100 ml juntamente com
0,29 de complexo dissolvidos em acetona, com
agitacao por 48 horas e posterior refluxo por 1 hora.
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Projecao da estrutura molecular de 1 (a) e 2 (b).

O composto (1) cristaliza no sistema triclinico e
grupo espacial P(-1), a = 3,8117(2) A, b =
11,7910(7), ¢ = 12,2158(8) A, a = 88,65(0)°, B
85,53(0)° y = 87,1(0)° Destacam-se os seguintes
comprimentos (A) e angulos (°) de ligagées: Cu—N13
= 1,950; Cu-O = 1,905; N13—Cu-O = 80,66; N11—
N12-N13 = 112,70. O composto (2) Cristaliza no
sistema monoclinico e grupo espacial P2¢/n, a =
14,1312(5) A, b = 11,2156(3), ¢ = 18,0304(6) A, B =
111,665(2)°.  Destacam-se 0s seguintes
comprimentos (A) e angulos (°) de ligagdes: Au—N11
=2,096; Au—P = 2,201; Au---O = 2,457; N11-Au-P =
165,83.

Conclusoes |

Os complexos sintetizados e caracterizados
foram imobilizados na peneira molecular MCM-41,
devido a interagdo dos grupos Si-OH da peneira
molecular com o atomo de flor dos complexos.
Andlises da atividade catalitica dos complexos serao
realizadas.
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