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Resumo

Almeida, Barbara L.; Felcman, Judith. Sintese e caracterizagao

de compostos com poliaminas, adenosina 5’trifosfato, fos-

focreatina e alguns metais de interesse biolégico. Rio de Ja-
neiro, 2008. 219p. Tese de Doutorado — Departamento de Quimica,

Pontificia Universidade Catolica do Rio de Janeiro.

Este trabalho descreve a sintese e caracterizacao de compostos de
Cu(Il), Co(II) e Cd(II). As técnicas de caracterizagdo utilizadas foram
andlise elementar, termogravimetria, UV-vis, espectroscopia de infraverme-
lho, RMN (para complexos de Cd(II)), EPR (para complexos de cobre (II))
e difracao de raio X, quando obtidos cristais. A primeira parte do trabalho
foi a sintese de um novo complexo: [Cu(PCr)(H0)], e os resultados su-
gerem que a PCr age como um ligante tridentado (o dtomo de nitrogénio
do grupo guanidino e os atomos de oxigénio dos grupos fosfato e carboxi-
lato como sendo os atomos doadores). A quarta posigdo na esfera de co-
ordenacgao é ocupada por uma molécula de agua. Estes resultados foram
confirmados através de calculos computacionais (DFT/B3LYP:6-311G pro-
cedimento tedrico) e mostram que o cobre(Il) esta tetracoordenado com uma
geometria quadratica plana. A segunda parte deste trabalho foi a sintese
de quatro novos complexos do tipo [Cu(ATP)(poliamina)], contendo como
ligante as poliaminas (PA): etilenodiamina, 1,3-diaminopropano, espermi-
dina, espermina e o ATP. Os valores dos parametros paralelos de EPR
para os complexos mostram que o fon cobre(Il) estd complexado através
dos oxigeénios dos fosfatos do ATP. Os dados da TG indicam que nos com-
plexos estao presentes moléculas de dgua de hidratacao. A parte final deste
trabalho foi o estudo das interacoes dos sistemas entre as poliaminas e os te-
traclorometalatos. Quatorze novos compostos de Cu(II), Co(II) e Cd(II) de
estequiometria [MCly(poliamina)] contendo, além das poliaminas ja cita-
das, a poliamina putrescina foram preparados. Um complexo de Co(II) com

a estequiometria [CoCly(H20)4]Put.2HCI, foi preparado e formou cristais.

Palavras—chave

Poliaminas bioldgicas; Adenosina 5 Trifosfato; Fosfocreatina; Cobre(II);

Cobalto(II); Cadmio(II).
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Abstract

Almeida, Barbara L.; Felcman, Judith. Synthesis and Cha-
racterization of Polyamines, Adenosine 5’triphosphate,
Phosphocreatine Compounds and Some Biological Interest
Metals. Rio de Janeiro, 2008. 219p. PhD Thesis — Department of
Quimica, Pontificia Universidade Catoélica do Rio de Janeiro.

This work describes the synthesis and characterization of Cu(II),
Co(II) e Cd(II) compounds. The characterization was performed by me-
ans of elemental and thermogravimetric analysis, UV-vis, IR, RMN (for
Cd(II) compounds), EPR (for Cu(Il) compounds) and X-ray diffractome-
try (for crystals). The first part of this work was the synthesis of one
new complex : [Cu(PCr)(Hy0)| and the results suggest that PCr is ac-
ting as a tridentate ligand (the nitrogen atom of the guanidine group
and the oxygen atom of the phosphate group and the carboxylate group
being the donor atoms). The fourth position is occupied by a water mo-
lecule. These results were confirmed through computational calculations
(DFT/B3LYP:6-311G theoretical procedure) and show that Cu(Il) is te-
tracoordinated and arranged in a tetrahedric geometry. The second part
of the study was the synthesis and characterization of four new comple-
xes of the type [Cu(ATP)(polyamine)] containing as ligands the polyamines
(PA): ethylenediamine, 1,3-diaminepropane, spermidine or spermine and
ATP. The EPR parallel parameters values for the complexes show that
Cu(II) is complexed through the oxygen atoms from the phosphates groups
of ATP. TG data indicate that each complex has the presence of one wa-
ter molecule of hydration. The final part of this work was the study of
the interactions occurring in systems between tetrachlorometalates and the
polyamines. Fourteen new compounds of Cu(II), Co(II) and Cd(II) of stoi-
chiometry [MCly(polyamine)] were prepared, containing all the polyamines
cited before plus putrescine were prepared. One complex of Co(II) with the
stoichiometry [C'oCly(H20)4]Put.2HCI, has formed single crystals.

Keywords

Biologic Polyamines; ATP; Phosphocreatine; Copper(II); Cobalt(II);

Cadmium(II).
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A.40 1V do ligante Put.2HCI (700 - 30 cm ™)

A.41 IV do ligante Spd.3HCI (4000 - 450 cm ™)
A.42 IV do ligante Spd.3HCI (700 - 30 cm ™)

A.43 IV do ligante Spm.4HCI (4000 - 450 cm ™)
A.44 1V do ligante Spm.4HCI (700 - 30 cm™!)

A.45 IV do Complexo CuEn1:1 (4000 - 450 cm ™)
A.46 IV do Complexo CuEn1:1 (700 - 30 cm™ 1)
A.47 IV do Complexo CuEn2:1 (4000 - 450 cm ™)
A.48 IV do Complexo CuEn2:1 (700 - 30 cm™1)
A.49 IV do Complexo CuPCr (4000 - 450 crm 1)
A.50 IV do Complexo CuPCr (700 - 30 cm™!)

A.51 IV do Complexo CuTnPCr (4000 - 450 cm™!)
A.52 IV do Complexo CuTnPCr (700 - 30 cm 1)
A.53 IV do Complexo CuEnATP (4000 - 450 cm ™)
A.54 IV do Complexo CuEnATP (700 - 30 cm 1)
A.55 Ampliag¢io do IV do Complexo CuEnATP (700 - 30 cm™!)
A.56 IV do Complexo CuTnATP (4000 - 450 cm 1)
A.57 IV do Complexo CuTnATP (700 - 30 cm™!)
A.58 Ampliagio do IV do Complexo CuTnATP (700 - 30 cm ™)
A.59 IV do Complexo CuSpdATP (4000 - 450 cm ™)
A.60 IV do Complexo CuSpdATP (700 - 30 cm 1)
A.61 Ampliagio do IV do Complexo CuSpdATP (700 - 30 cm 1)
A.62 IV do Complexo CuSpmATP (4000 - 450 cm™!)

156
157
157
158
158
159
159
160
160
161
161
162
162
163
163
164
165
165
166
166
167
167
168
168
169
169
170
170
171
171
172
173
173
174
174
175
175
176
176
177
177
178
178
179
179
180
180
181
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A.63 IV do Complexo CuSpmATP (700 - 30 cm ™) 181

A.64 Ampliagio do IV do Complexo CuSpmATP (700 - 30 cm™1) 182
A.65 IV do Complexo CuEn (4000 - 450 cm ™) 182
A.66 IV do Complexo CuEn (700 - 30 cm 1) 183
A.67 IV do Complexo CuTn (4000 - 450 cm™1) 183
A.68 IV do Complexo CuTn (700 - 30 cm ™) 184
A.69 IV do Complexo CuPut (4000 - 450 cm™1) 184
A.70 IV do Complexo CuPut (700 - 30 cm™!) 185
A.71 IV do Complexo CuSpd (4000 - 450 cm 1) 185
A.72 IV do Complexo CuSpd (700 - 30 cm 1) 186
A.73 IV do Complexo CuSpm (4000 - 450 cm 1) 186
A.74 IV do Complexo CuSpm (700 - 30 cm™1) 187
A.75 IV do Complexo CoEn (4000 - 450 cm™1) 188
A.76 IV do Complexo CoEn (700 - 30 cm ™) 188
A.77 IV do Complexo CoTn (4000 - 450 cm™1) 189
A.78 IV do Complexo CoTn (700 - 30 cm ™) 189
A.79 IV do Complexo CoPut (4000 - 450 cm ™) 190
A.80 IV do Complexo CoPut (700 - 30 em™) 190
A.81 IV do Complexo CoSpd (4000 - 450 cmn™1) 191
A.82 IV do Complexo CoSpd (700 - 30 cm ™) 191
A.83 IV do Complexo CoSpm (4000 - 450 cm ') 192
A.84 IV do Complexo CoSpm (700 - 30 cm 1) 192
A.85 IV do Complexo CdEn (4000 - 450 cm ™) 193
A.86 IV do Complexo CdEn (700 - 30 cm™!) 193
A.87 IV do Complexo CdTn (4000 - 450 cm™1) 194
A.88 IV do Complexo CdTn (700 - 30 cm ™) 194
A.89 IV do Complexo CdPut (4000 - 450 cm™1) 195
A.90 IV do Complexo CdPut (700 - 30 cm™!) 195
A.91 IV do Complexo CdSpd (4000 - 450 cm™1) 196
A.92 IV do Complexo CdSpd (700 - 30 em ™) 196
A.93 IV do Complexo CdSpm (4000 - 450 cm 1) 197
A.94 IV do Complexo CdSpm (700 - 30 cm™1) 197
A.95 UV do ligante En 198
A.96 UV do ligante Tn 198
A.97 UV do ligante Put 199
A.98 UV do ligante Spd 199
A.99 UV do ligante Spm 200
A.100UV-Visivel do complexo CuEnl:1 201
A.101UV-Visivel do complexo CuEn2:1 201
A.102UV-Visivel do sal CuCl, 202
A.103UV-Visivel do complexo CuEn 202
A.104UV-Visivel do complexo CuTn 203
A.105UV-Visivel do complexo CuPut 203
A.106UV-Visivel do complexo CuSpd 204
A.107UV-Visivel do complexo CuSpm 204
A.108UV do sal C'oCl, 205
A.109UV-Visivel do complexo CoEn 205

A.110UV-Visivel do complexo CoTn 205
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A.111UV-Visivel do complexo CoPut 206

A.112UV-Visivel do complexo CoSpd 206
A.113UV-Visivel do complexo CoSpm 206
A.114UV do sal CdCl, 207
A.115UV do Complexo CdEn 207
A.116UV do Complexo CdTn 208
A. 117UV do Complexo CdPut 208
A.118UV do Complexo CdSpd 209
A.119UV do Complexo CdSpm 209
A.120RMN de 'H da En 210
A.121IRMN de 3C da En 210
A.122RMN de 'H da Tn 211
A.123RMN de 3C da Tn 211
A.124RMN de 'H da Put 211
A.125RMN de 3C da Put 212
A.126RMN de 'H da Spd 212
A.127RMN de ¥C da Spd 213
A.128RMN de 'H da Spm 213
A 12RMN de 3C da Spm 213
A.130RMN de !H do CdEn 214
A.131RMN de ¥C do CdEn 214
A.132RMN de 'H do CdTn 215
A.133RMN de 3C do CdTn 215
A.134RMN de 'H do CdPut 215
A.135RMN de 3C do CdPut 216
A.136RMN de 'H do CdSpd 216
A.137RMN de 3C' do CdSpd 216
A.138RMN de 'H do CdSpm 217
A.13RMN do Sal C'dCl, 218
A.140RMN do Complexo CdEn 218
A.141RMN do Complexo CdTn 218
A.142RMN do Complexo CdSpd 218

A.143RMN do Complexo CdSpm 219
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Portanto, procurai com zélo os melhores dons;
e eu vos mostrarer um caminho ainda mais
excelente.

Corintios, 12; 31.
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