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Experimental

4.1.
Reagentes

* Glutationa — (98%) Sigma-Aldrich
* Penicilamina — (99%) Acros Organics

» Cisplatina — (99%) Quiral Quimica

4.2.
Equipamentos

* Analisador elementar Thermo Electron EA112

*» Balanga Termogravimétrica Perkin-Elmer TGA 7

* Espectrofotdmetro de Infravermelho Perkin-Elmer FT-IR 2000
* Espectrofotdbmetro de Raman Perkin-Elmer Raman Station 400

» ICPOES Optima 4300 DV Perkin-Elmer

4.3
Técnicas Analiticas

Segue abaixo a descricdo das técnicas analiticas utilizadas para a

caracterizagdo dos compostos sintetizados.
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4.3.1.
Anélise Elementar

Os elementos carbono, hidrogénio e nitrogénio foram analisados de forma
simultédnea a partir da curva de calibragdo obtida com padrbes secos e de alta pureza
sob temperatura de 60°C, que € aquela do forno da coluna cromatografica e 900°C
referente ao forno do tubo reacional e com fluxo de gas hélio.

As andlises foram realizadas em um analisador elementar (CHN), modelo
EA112, da Thermo Electron, pesando-se em balanca analitica entre 2 - 3 mg de cada
amostra, acondicionadas em capsulas de estanho.Todas as analises foram feitas em

duplicata, fornecendo o percentual de carbono, hidrogénio e nitrogénio.

A platina foi analisada no equipamento ICPOES Optima 4300 DV Perkin-Elmer
a partir de duas linhas analiticas: Pt 265,495 nm e Pt 214,423 nm, com 0S
desempenhos instrumentais de, respectivamente, 0,03mg.L™" e 0,02 mg.L™*. Foram
preparadas solugbes 0,2 g.L' dos respectivos compostos, sendo utilizado,
inicialmente, 1 mL de acido nitrico PA antes de avolumar o sistema com agua
deionizada. A solucéo resultante foi diluida em dez vezes e uma aliquota desta foi

submetida a analise.

4.3.2.
Andlise Termogravimétrica (TGA)

Para esta andlise, uma massa de aproximadamente 5 mg dos ligantes e dos
complexos foi medida e acondicionada em cadinho de platina, em balanca
Termogravimétrica Perkin ElImer TGA 7 e analisada em equipamento da TA
Instruments, um SDT- 2960.

As andlises foram realizadas com fluxo de 100 mL.min™ de nitrogénio, rampa

de 20°C.min™ e faixa de temperatura de aquecimento de 20 a 918°C.
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4.3.3.
Espectroscopia no Infravermelho (1V)

Foi utilizado um espectrofotémetro de absorcdo na regido do infravermelho
modelo 2000 FT-IR da Perkin-Elmer, sendo os dados coletados com intervalos de
0,5cm™, com resolucdo de 4cm™ cuja velocidade de varredura foi de 0,2cm.s™ e
namero de varreduras igual a 120.

Foram coletados espectros na regido de 4000 — 370 cm™ e 710 — 30cm™ para
todos os ligantes e compostos sintetizados. Para a regido de 4000 — 370 cm™, foram
feitas pastilhas usando brometo de potassio (KBr) e, para a outra regido, pastilhas com
polietileno.

4.3.4.
Espectroscopia Raman

Os espectros foram obtidos entre 3500-100 cm™ a partir do espectrofotdmetro
modelo Raman Station 400, com as seguintes condi¢des de registro: comprimento de
onda do laser de 780 nm, intervalo de dados de 8 cm™, tempo de exposicéo igual a 2

S, humero de exposi¢des igual a 10 e numero de varreduras igual a 30.

4.3.5
Ensaio qualitativo para a determinacéo de cloreto

Foram preparados dois sistemas, a temperatura ambiente, com 0,0130 g do
composto resultante da reacdo entre a cisplatina e a glutationa, bem como 0,0097 g
daguele formado entre a cisplatina e a penicilamina. Aos mesmos foram adicionados
20 mL de &gua deionizada, com o intuito de preparar solu¢des com concentragdo de
1.10° mol.L?. Entretanto, como ambos s&o parcialmente sollveis em &gua, tal
concentracdo ndo foi alcangada. Ao sobrenadante foram adicionadas trés gotas de

solucéo de nitrato de prata 0,1mol.L™
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4.4,
Sintese dos compostos

Adicionou-se em um bécker com 1 mmol de penicilamina (0,1492g) cerca de 40
mL de agua deionizada a temperatura ambiente. Submeteu-se o sistema a ligeira
agitacdo a fim de acelerar a solubilizacdo. Em seguida, agqueceu-se o sistema a 50°C,
mantendo-se esta temperatura constante. Entdo, fez-se a adi¢do gradual de 1 mmol
de cisplatina soélida (0,3002g), tomando-se o cuidado de adicionar uma nova porgao
apos a anterior estar completamente solubilizada. Apés a completa solubilizacédo da
cisplatina, resfriou-se o0 sistema a temperatura ambiente, ndo sendo notada a
presenca de reagente ndo solubilizado nessa temperatura. Apesar disso, manteve-se
a agitacdo por mais dois dias. ApOs isso, verificou-se que o0 sistema permanecia
completamente limpido, sem evidéncia de precipitado. Entéo, foi feita a evaporacéo do
solvente sendo obtido um pé de aspecto vitreo cor amarelo claro e parcialmente
solavel em &agua, sendo o rendimento de 50%. O mesmo foi armazenado em

dessecador para posterior caracterizagao.

O mesmo procedimento foi seguido para a sintese do composto com
glutationa. No entanto, foi utilizado 1 mmol ( 0,3047 g) do ligante e foi obtido um
composto de aspecto vitreo e cor amarelo ouro, que também era parcialmente soltvel

em agua, cujo rendimento foi 80%.
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