-PERI()DICO TCHE QUIMICA

ARTIGO ORIGINAL

SINTESE, CARACTERIZAGAO, PREPARACAO E AVALIAGAO DO POTENCIAL
BACTERICIDA DE DOIS COMPLEXOS DE Co*? UTILIZANDO LIGANTES 4-
AMINOPIRIDINA E 2,2’-BIPIRIDINA

SYNTHESIS, CHARACTERIZATION, PREPARATION AND EVALUATION OF THE
BACTERICIDAL POTENTIAL OF TWO Co+2 COMPLEXES USING LIGANDS 4-
AMINOPYRIDINE AND 2,2'-BIPYRIDINE

Mariana Filgueira Magalhaes’
Universidade Federal de Mato Grosso, Instituto de Ciéncias Exatas e da Terra, Barra do Gargas-MT, Brasil.

Wagner Batista dos Santos’
Universidade Federal de Mato Grosso, Instituto de Ciéncias Exatas e da Terra, Barra do Gar¢as-MT, Brasil

* Autor correspondente
e-mail: marianafilgueiramg@gmail.com | wagner.santos@ufmt.br

Received 16 December 2023; received in revised form 10 February 2024; accepted 01 March 2024

RESUMO

Introducgéo: O crescente interesse em compostos organicos-inorganicos é motivado pelas vantagens Unicas que
esses materiais oferecem. A combinacéo de elementos organicos e inorganicos possibilita a criagdo de estruturas
com geometrias variadas, abrindo caminho para uma ampla gama de possibilidades de coordenacdo e
automontagem direcionada. Objetivo: Sintetizar e caracterizar por técnicas espectroscopicas e por analise
térmica novos compostos de Co*™® coordenado com 4-aminopiridina; 2,2-bipiridina e avaliar seu potencial
bactericida contra duas cepas bacterianas distintas: Staphylococcus aureus (S. aureus) e Escherichia coli (E.
coli). Método: Nesse estudo relatamos a rota de sintese e caracterizagdo dos complexo por espectroscopia
FTIRmed € por analise térmica TG/DSC, e os complexos obtidos tem a estequiometria [Co(NH3)4(bipy)]Cls."2H20
e [Co(NHs)4(4-apy)] Cls.2 H20. Resultados: A metodologia de sintese dos complexos de cobalto com os ligantes
4-aminopiridina e 2,2’-bipiridina foi eficaz, resultando na formagao dos precipitados desejados. A analise
termogravimétrica revelou informagdes sobre as propriedades térmicas dos complexos, indicando estabilidade
em determinadas faixas de temperatura. A espectroscopia na regido do infravermelho médio permitiu a
caracterizagéo estrutural dos complexos, evidenciando deslocamentos caracteristicos das ligagdes dos ligantes
coordenados. Discussoes: A avaliagao da atividade bactericida dos complexos revelou resultados promissores,
destacando a importancia da solubilidade dos compostos. O complexo [Co(NH3)4(bipy)]CI."2H20 demonstrou
eficacia na inibicdo bactericida, especialmente contra a cepa de S. aureus. Esses resultados ressaltam a
relevancia da solubilidade e da composi¢ao quimica dos complexos em sua atividade antimicrobiana. Além disso,
os resultados contribuem para o avango da quimica de coordenacao e suas aplicagdes potenciais, especialmente
na area da farmacologia. Conclusdes: Os resultados desses testes de atividade biolégica revelaram uma
significativa atividade complexos em ambas as cepas bacterianas. Isso sugere que esses complexos tém o
potencial de inibir o crescimento e a proliferagdo dessas bactérias, indicando sua utilidade como agentes
antimicrobianos eficazes.

Palavras-chave: Complexos de Cobalto, Analise Infravermelho (FTIR), Analise Térmica, Atividade Bactericida.

ABSTRACT

Background: The growing interest in organic-inorganic compounds is motivated by the unique advantages these
materials offer. Combining organic and inorganic elements enables the creation of structures with varied
geometries, paving the way for a wide range of coordination possibilities and directed self-assembly. Aims: To
synthesize and characterize by spectroscopic techniques and thermal analysis new Co*® compounds coordinated
with 4-aminopyridine; 2,2'-bipyridine and evaluate their bactericidal potential against two distinct bacterial strains:
Staphylococcus aureus (S. aureus) and Escherichia coli (E. coli). Method: In this study, we report the synthesis
route and characterization of the complexes by FTIRmed spectroscopy and TG/DSC thermal analysis, and the
obtained complexes have the stoichiometry [Co(NH3)4(bipy)]Cls.2H20 and [Co(NHs)4(4-apy)] Cls.%2 H20. Results:
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The synthesis methodology of cobalt complexes with the ligands 4-aminopyridine and 2,2’-bipyridine proved
effective, resulting in the formation of desired precipitates. The thermogravimetric analysis provided insights into
the thermal properties of the complexes, indicating stability within certain temperature ranges. Mid-infrared
spectroscopy allowed for the structural characterization of the complexes, highlighting characteristic shifts in the
bonds of the coordinated ligands. Discussions: Evaluation of the bactericidal activity of the complexes yielded
promising results, underscoring the importance of compound solubility. The complex [Co(NH3)4(bipy)]CI."2H20
exhibited efficacy in bactericidal inhibition, particularly against the S. aureus strain. These findings emphasize the
relevance of solubility and chemical composition in the antimicrobial activity of the complexes. Furthermore, the
results contribute to the advancement of coordination chemistry and its potential applications, particularly in
pharmacology. Conclusions: These biological activity tests revealed significant activity of the complexes against
both bacterial strains. This suggests that these complexes have the potential to inhibit the growth and proliferation

of these bacteria, indicating their usefulness as effective antimicrobial agents.

Keywords: Cobalt Complexes, Infrared Analysis (FTIR), Thermal Analysis, Bactericidal Activity.

1. INTRODUGAO:

Os microrganismos patégenos estao
presentes na Terra ha bilhdes de anos e para
sobreviver ao  ambiente, desenvolveram
mecanismos para adaptar as varias mudancas e

aos processos de combate com o uso
medicamentos, naturais ou sintéticos
desenvolvidos pela humanidade (DEMAIN

(Demain & Sanchez, 2009). A descoberta de
agentes antimicrobianos, posteriormente
utilizados como antibiéticos, sdo uma importante
ferramenta para o aumento da longevidade e da
qualidade de vida humana (Drews, 2000).

Para entender melhor os processos
fisiolégicos e patoldgicos relacionados a esses
problemas, existe uma intersegcido critica entre
disciplinas como a quimica e a biologia. Isso é
fundamental para o desenvolvimento de
medicamentos e contribui para o surgimento de
campos interdisciplinares, como a bioinorganica,
que por sua vez e utilizada na aplicacdo no
tratamento de doenca (Sousa Junior, 2015).

Pesquisas sobre novas substancias que
apresentam agdes antibacteriana tem se tornado
cada vez mais importante, devido a crescente
resisténcia a antimicrobianos apresentadas por
patdgenos. Dentre estes destacam-se as
espécies de Staphylococcus aureus e Escherichia
coli, que estdo naturalmente presentes no
ambiente e podem causar serias infecgbes ao
homem (Araujo et al., 2015). Estudos que se
concentram na utilizagédo de ligantes coordenados
a metais como bactericidas consideram que essa
interacdo metal-ligante pode ter caracteristicas
toxicoldgicas e farmacoldgicas diferentes, o que
pode reduzir os efeitos colaterais (Galvao et al.,
2019).

Derivados piridinicos estao
frequentemente relacionadas a relevantes
atividades bioldgicas, a 4-aminopiridina, por
exemplo, atua como bloqueador dos canais de
potassio e no relaxamento muscular(Sousa
Junior, 2015). O farmaco 4-aminopiridina possui a
capacidade de atravessar a barreira
hematoencefalica e é notavel por ser o unico
agente aprovado pelo Departamento de Saude e
Servicos Humanos dos Estados Unidos (U.S.
Food and Drug Administration) para o tratamento
sintomatico da esclerose multipla, com melhorias
significativas no distarbio de marcha. Essa
medicagao é conhecida como dalfampridina nos
Estados Unidos e fampridina em outros paises.
(Gati,2014). Tais substancias representam uma
importante classe de ligantes na bioinorganica e
tém sido utilizados no desenvolvimento de
metalodrogas mais eficientes que o ligante livre
(Sousa Junior, 2015).

Com o objetivo de desenvolver compostos
de coordenagdo, neste trabalho foram
sintetizados e caracterizados complexos do
sistema Co*3, sendo o complexo precursor
[Co(NH3)4COs3]NO3, utilizado como base para as
sinteses [Co(NHz3)4(bipy)]Cls.72H20 e [Co(NH3)4(4-
apy)ICls.2H.O. que foram utilizados em um
estudo qualitativo do potencial bactericida in vitro
do complexo sintetizado, testados nas bactérias
S aureus (Gram +) e E. coli (Gram -), a saber:

e Desenvolver uma rota de sintese
reprodutivel para o novo composto
contendo o ion Co*® e 4-aminopiridina;2,2-
bipiridina.;

e Determinar as propriedades
espectroscopicas do composto solido na
regido do Infravermelho médio (FTIRmed);
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o Realizar a caracterizagao térmica e propor
uma estequiometria por meio de analise
térmica TG-DSC e TG-DTG;

o Realizar teste de solubilidade dos ligantes
4-aminopiridina; 2,2’-bipiridina;

e Avaliar o potencial bactericida do
composto frente as bactérias Gram (-)
microrganismo (E. coli) e Gram (+)
microrganismo (S.aureus ).

2. MATERIAIS E METODOS

2.1. Materias

Todos os solventes e reagentes utilizados nesses
trabalhos estao listados na Tabela 1.

2.2. Métodos
Este experimento foi conduzido seguindo uma

metodologia semelhante a descrita por Galvao et
al., 2019.

2.2.1- Sintese do composto de partida
[Co(NH3)4CO:]NO3
Neste experimento, realizou-se uma

sintese envolvendo o carbonato de amdnio
(NH4),COs3 e o cloreto de cobalto (CoCl;), com o
objetivo de obter um precipitado rosa
caracteristico. A partir da combinagdo desses
reagentes e da execugao das etapas descritas, foi
possivel observar a formacdo do precipitado
desejado, que passou por processos de filtragao,
solubilizagcado e recristalizacdo para a obtencao
final do produto de interesse. A seguir, detalha-se
0 processo experimental e os resultados obtidos.

A sintese foi realizada com o auxilio de um
béquer de 100,0 ml foram pesados 10,02g (104,32
mmol) de carbonato de aménio (NH4).COs
solubilizados em 6,0 ml de &gua tipo IV
(ASTM D1193-06) com auxilio do banho
ultrassénico (Q1.8/40 A Eco-Spnic), em seguida
adicionou-se 30,0ml de hidroxido de amodnio
(NH4OH). Posteriormente foram pesados 5,0102
g (38,5 mmol) de Cloreto de Cobalto (CoCly) foram
solubilizados em 5,0 ml de reagente agua tipo IV
(ASTM D1193-06). Em seguida, as duas
solugbes foram misturadas e deixadas sob
aquecimento e agitacdo magnética por 2 horas
com velocidade de 700 RPM-TPM. Durante o
processo de evaporagao adicionou-se aos poucos
com auxilio de pipeta de pasteur 3,0ml carbonato
de amoénio (NH4).COs. Apos esse periodo ocorreu
a formagao de um precipitado rosa, que foi filtrado
e solubilizado 2,0 ml agua destilada. O precipitado
foi deixado no dessecador até a formacdo de
cristais. Esse cristal foi solubilizado em

Tetrafluoroborato (BF.) em aquecimento, filtrado a
vacuo e lavado com acetonitrila (ACN) e
recristalizado novamente.

2.2.2. Sintese do complexo [Co(NH3)sCO3] NO;
e 4-aminopiridina

Com a precisdo caracteristica dos
procedimentos laboratoriais, foram conduzidas as
etapas necessarias para a sintese do complexo
[Co(NH3)4COs3] NOs. Inicialmente, foram pesados
com rigor 0,2000 g (equivalente a 0,0008 mmol)
do composto, que foram solubilizados em 1ml de
agua tipo IV (ASTM D1193-06). Em paralelo, para
a outra solucdo, foram pesados e solubilizados
0,3732 g (equivalente a 0,0039 mmol) do ligante
4-aminopiridina em 2,0 ml de agua tipo IV (ASTM
D1193-06). Essas solug¢des foram combinadas e
submetidas a um aquecimento entre 60 e 80 °C,
com uma agitacdo magnética a uma velocidade
de 700-800 RPM-TPM, por um periodo de 30
minutos. Apods esse processo, a solugao foi
resfriada em banho de gelo, resultando em uma
precipitacao. O precipitado formado foi filtrado e
colocado em um dessecador, onde ocorreu a
formacdo de cristais rosados, evidenciando a
obtengéo do complexo desejado.

2.2.3. Sintese do complexo [Co(NH3)4sCO3] e
2,2-bipiridina

Foram seguidas etapas meticulosas para
sintetizar o composto desejado. Inicialmente, foi
pesado com precisdo 1,0025g (0,0040 mmol) de
[CO(NH3)4sCOs3], que foi entdo solubilizado em
10,0ml de agua tipo IV (ASTM D1193-06)em um
béquer, sob agitacdo constante a 700-800 RPM-
TPM. Para esta solugdo, adicionou-se
cuidadosamente 1 ml de hidréxido de aménio. Em
paralelo, outra solugao foi preparada, consistindo
de 0,5252 g (0,0033 mmol) de 2,2-bipiridina
solubilizada em 5 ml de etanol, aquecida a uma
temperatura entre 60 e 75°C. Apds a completa
dissolugao, as duas solugbes foram combinadas
e mantidas sob aquecimento na faixa de 60-80 °C,
com agitagao continua a 700-800 RPM-TPM, para
promover a homogeneizagdo. Apds a etapa de
solubilizagdo, a solugdo resultante foi
cuidadosamente filtrada a vacuo para remover
qualquer excesso nao solubilizado. O
sobrenadante clarificado foi transferido para um
novo béquer e mantido sob aquecimento e
agitacdo por mais 30 minutos, preservando as
mesmas condigcdes de temperatura e agitagao
anteriores. Em seguida, 0,5582 g (0,0020 mmol)
de tetrafluorborato foram adicionados a solucéo,
que foi entdo transferida para a geladeira e
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armazenada por um periodo de 24 horas. Durante
esse tempo, ocorreu o processo de precipitacao,
resultando na formagao do composto desejado.
Apdés o tempo de incubagido, a solugido foi
cuidadosamente analisada para verificar a
formagao adequada do precipitado.

2.2.4. Analise de infravermelho

Os espectros na regidao do infravermelho
médio foram adquiridos por espectrofotdmetro
com transformada de Fourier, modelo Perkin
Elmer Spectometer 100, com resolugdo 4 cm, na
regido compreendida entre 4000- 600 cm-',
utilizando acessorio para técnica de refletancia
total atenuada (ATR) com cristal de germanio.

2.2.5. Analise termogravimétrica

As curvas de TG-DTG e TG- DSC foram
obtidas no equipamento TGA/DSC. As curvas
foram obtidas em cadinhos de Al,O; (70,0 ul),
com massa de amostra de aproximadamente
5.0000 mg, razédo de aquecimento de 20 °C min-
1, em atmosfera de ar seco com vazao de 60,0 mL
min-! e intervalo de temperatura de 30 — 100 °C.

2.2.6. Avaliagao da atividade bactericida.

Os microrganismos empregados nos
testes foram a E. coli enteropatogénica (EPEC) e
a S. aureus, ambas obtidas da American Type
Culture Collection (ATCC). A linhagem e cultura
empregada foi a linhagem S. aureus (ATCC®
6538™), mantida a -70 °C para preservagao. A
preparacdo do meio agar Mueller-Hinton foi feita
conforme Galvao et al., 2019 e a técnica de disco
e pogo foi feita segundo o mesmo, com
adaptacdes. A cultura estoque foi cultivada em
agar semi-solido, protegido da luz. Para a
preparagao do ensaio, repiques foram realizados
a partir desta cultura estoque, transferindo para
tubos contendo 8 mL de TSB (Trypic Soy Broth -
Difco), e incubados em estufa a 37 °C por 24
horas.

Para a cultura de E coli, foi selecionada a
linhagem E. coli enteropatogénica (EPEC) do
sorotipo O111:H-, com caracteristicas AL-, eae+,
eaf+, bfp+. Esta cepa foi preservada a -70 °C. A
cultura estoque foi mantida em agar semi-solido,
protegida da exposigédo a luz. Para a preparagao
do ensaio, repiques foram realizados a partir da
cultura estoque, transferindo para tubos contendo
8 mL de TSB (Trypic Soy Broth - Difco), seguidos
por incubacdo em estufa a 37 °C por 24 horas
antes da execucdo do ensaio. Pela técnica de

disco e pogo em Meio de Agar Miieller-Hinto

2.2.7. Avaliagido da solubilidade dos
composto.

Inicialmente, os ligantes foram submetidos
a testes de solubilidade quantitativa. O ligante
2,2’-bipiridina (bipy) revelou-se insoluvel em todos
os solventes organicos testados, exibindo apenas
uma solubilidade parcial em etanol. As (bipy), por
sua natureza pouco polar, geralmente
apresentam insolubilidade em &agua. Contudo,
devido aos pares de elétrons nao-ligantes
presentes nos atomos de nitrogénio nos anéis
heteroaromaticos, elas tém sido amplamente
empregadas como ligantes na formagdo de
complexos com diversas aplicagdes (DONNICI et
al., 2002).

Por outro lado, o ligante 4-aminopiridina
(4-apy) demonstrou-se soluvel em todos os
solventes organicos testados e, de forma
surpreendente, também em agua. Essa
caracteristica de solubilidade ampla torna o 4-apy
versatil para diferentes aplicacbes. A Tabela 2
apresenta de maneira detalhada os resultados
obtidos nos testes de solubilidade para ambos os

ligantes.
3. RESULTADOS E DISCUSSAO:

3.1. Resultados

Inicialmente, os ligantes foram submetidos
a testes de solubilidade quantitativa. O ligante
2,2’-bipiridina (bipy) revelou-se insoluvel em todos
os solventes organicos testados, exibindo apenas
uma solubilidade parcial em etanol. As (bipy), por
sua natureza pouco polar, geralmente
apresentam insolubilidade em agua. Contudo,
devido aos pares de elétrons n&o-ligantes
presentes nos atomos de nitrogénio nos anéis
heteroaromaticos, elas tém sido amplamente
empregadas como ligantes na formagdo de
complexos com diversas aplicagdes(Donnici,
Oliveira, Temba, & Castro, 2002).

Por outro lado, o ligante 4-aminopiridina
(4-apy) demonstrou-se soluvel em todos os
solventes organicos testados e, de forma
surpreendente, também em agua. Essa
caracteristica de solubilidade ampla torna o 4-apy
versatil para diferentes aplicagdes. A Tabela 2
apresenta de maneira detalhada os resultados
obtidos nos testes de solubilidade para ambos os
ligantes.

3.1.1 Analise termogravimétrica
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3.1.2. Complexo 2[Co(NHs3)4(4-apy)] Cls.%2 H,O

A curva TG-DSC da decomposicio
térmica do complexo 4-aminopiridina 2
[Co(NH3)4(4-apy)]Cls. 2 H.O revela que a
temperatura inicial de decaimento se inicia a partir
de 190 °C e se estende até 630 °C. Apesar de
apresentar um leve declinio ja a partir de 90 °C, o
composto demonstra uma perda de massa
gradual, totalizando 98,37%, e culminando na
formacéao de 1,63% de residuo.

A sobreposicdo da curva DSC, que
representa a derivada do grafico, evidencia uma
reagdo em uma unica etapa. O primeiro pico de
decaimento ocorre a 190 °C, indicando uma
significativa degradacéo inicial da massa. Os
picos subsequentes, préximos a 300 °C, sugerem
que a massa remanescente degradou possiveis
compostos intermediarios ou perdeu mais agua
antes de alcangar a degradacdo total com o
aumento da temperatura. A analise da curva TG-
DSC revela a relativa estabilidade do complexo a
altas temperaturas, indicando uma degradagao
lenta durante o processo de decomposigao
térmica.

3.1.3. Complexo [Co(NHs)a(bipy)]Cls. ¥2H-0

A curva TG-DSC referente a
decomposicao térmica do composto bipy do
complexo [Co(NHs)4(bipy)]Cls’2H-O sugere uma
reacdo em duas etapas, indicando uma alteragao
na conformacgao molecular pela complexagdo com
a molécula de bipiridina sob a influéncia do
cobalto. O processo de decaimento tem inicio a
partir de 210 °C, evidenciando uma perda gradual
de massa de 98,35% e a formacao de 1,65% de
residuo. A degradacdo completa ocorre na faixa
de temperatura entre 100 °C e 600 °C.

A analise da DSC sobreposta, que
representa a derivada do gréfico, confirma a
reacdo em duas etapas. O declinio endotérmico
indica que a maior parte da massa de amoénia
degradou-se, evidenciado pelo primeiro pico de
decaimento a 375 °C. Além disso, o segundo pico
de decaimento a 375 °C sugere a degradacgdo da
massa composta por bipy, aménia e 2 de agua,
juntamente com possiveis compostos
intermediarios, a medida que a temperatura
aumenta, culminando na degradagao total.

3.1.4- Espectroscopia na
doinfravermelho médio (FTIRmed)-

regiao

Foram sintetizados dois compostos

[Co(NH3)4(bipy)]Cl.72H.0 e 2[Co(NHz3)4(4-
apy)]Cls.”2H.0O, os quais foram submetidos a
caracterizacbes por meio de espectroscopia na
regidao do infravermelho médio (FTIRmeq). Estes
procedimentos foram realizados apds a completa
secagem dos complexos, e as analises foram
conduzidas através da comparagdo entre os
espectros do ligante livre e os espectros dos
complexos sintetizados.

3.1.5. Complexo de 2[Co(NHs)s(4-apy)]Cls.%
H-.O

Os espectros de FTIRmeq do ligante livre 4-
aminopiridina (4-apy) foram sobrepostos ao
espectro de FTIRmeq do complexo 2 [Co(NH3)4(4-
apy)]Cls.”2H.O. No espectro do ligante livre,
observam-se bandas caracteristicas, como os
picos em 3350 e 3200 cm, indicativos do
estiramento assimétrico e simétrico da ligacado N-
H, respectivamente. Bandas de intensidade
elevada, na faixa de 1650 a 1500 cm™, sao
atribuidas ao dobramento NH e ao estiramento do
anel. Uma banda de intensidade média em 1250
cm' é caracteristica do dobramento NH + CH.

Quanto ao espectro do composto
coordenado, identificam-se bandas relacionadas
ao ligante, incluindo aqueles referentes ao
estiramento assimétrico e simétrico da ligacdo N-
H, as quais apresentam um leve deslocamento,
indicando coordenacdo com o centro metalico.
Bandas de intensidade média, na regido de 1600
cm', sdo caracteristicas do dobramento da
ligagdo NH, e bandas médias em torno de 1300
cm™' referem-se ao dobramento NH-CH. Este
detalhamento na analise dos espectros
proporciona insights valiosos sobre as mudangas
estruturais e coordenativas induzidas pela
formacgao do complexo.

O ligante 4-aminopiridina € amplamente
reconhecido como um bloqueador de canais de
potassio e possui diversas aplicagcbes
farmacoldgicas, além de ser um reagente comum
em quimica analitica. A literatura destaca que os
complexos formados com base nesse ligante
exibem variacbes nos valores de deslocamento
do espectro de infravermelho apds a coordenacao
com metais de transicdo, sendo esse
deslocamento sensivelmente influenciado pelo
tipo especifico  de metal coordenado
(BUYUKMURAT & AKYUZ, 2003).

3.1.6 Complexo de [Co(NHs)4(bipy)] Cl.¥2H.O

A Figura apresenta os espectros de
absorgdo na regido do infravermelho médio
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(FTIRmeq) utilizados para caracterizar o complexo
[Co (NHs3)s(bipy)] Cl.’2H.O a partir de suas
energias de vibragoes.

O espectro de FTIRmeq correspondente a
2,2’-bipiridina (bipy) € apresentado na Figura 4
(em vermelho) e esta em conformidade com a
descricao de Dos Santos, 2017. O espectro revela
uma banda fraca em torno de 3100 cm™' referente
ao estiramento assimétrico (C-H). Bandas
intensas associadas ao estiramento assimétrico
das ligagdes presentes no anel aromatico sao
evidenciadas em 1600 cm™ (estiramento
assimétrico C=N) e 1550 cm™ (estiramento
assimétrico C=C). Bandas de intensidade média
relacionadas ao anel aromatico e ligagdes C-H no
plano estédo deslocadas em 1200 cm™' e 990 cm™",
respectivamente. Adicionalmente, uma banda
forte em 1000 cm™, referente a ligagdo CH fora do
plano, também é observada.

No que diz respeito ao espectro de FTIRmed
obtido para o complexo (Figura, em azul), é
possivel identificar algumas bandas do ligante
livre, embora estejam levemente deslocadas, o
que € considerado normal, desde que 0s novos
valores permanegam na mesma regido. Esse
deslocamento é dependente da coordenacgao do
complexo e da diferenga de massa entre os
componentes. Apesar desse deslocamento, nota-
se uma leve intensificagdo nas bandas da regido
de 3200 cm', condizente com o estiramento
simétrico C-H (et al, J. M. F. D. S. (2020).

Outras bandas em torno de 1580 e 1300
cm™', associadas ao estiramento simétrico C=N e
C-H, respectivamente, também estdo presentes
no espectro do complexo.

A caracterizagao do complexo
[Co(NHs3)a(bipy)]Cl.72H.0 revela a preservacéo de
picos distintivos do ligante livre, indicando com
sucesso a sintese do composto. A sobreposicao
dos espectros permite identificar os locais
especificos de coordenacdo. No espectro do
ligante livre, destaca-se uma banda préxima a 990
cm™', caracteristica de derivados de benzeno e
piridina, atribuida as vibragdes de contragdo do
anel. Ao analisar o espectro do composto
coordenado, observa-se que essa banda esta
deslocada para frequéncias mais elevadas, em
torno de 1000 cm-', sugerindo que a coordenacao
ocorreu por meio do nitrogénio (Atag, Yurdakul, &
Ide, 2006; Santiago, 2004). Este deslocamento
proporciona insights valiosos sobre a interagcéo
entre o metal central e o ligante, colaborando com
a eficacia da coordenagao no complexo formado.

3.2. Discussoes

3.2.1. Avaliacao da Atividade Bactericida

A avaliagdo inibitéria bactericida foi

conduzida para 0s complexos
[Co(NHs3)4(bipy)]CIL.%2H.0 e 2[Co(NHs3)4(4-
apy)]Cls.”2H.O, comparando suas atividades

contra as cepas bacterianas S. aureus e E. coli.
Em relagdo ao S. aureus, observou-se que
[Co(NH3)4(bipy)]Cl.72H.O apresentou um halo de
inibicdo significativamente maior (30 mm) em
comparagdo com o complexo 2[Co(NHz)s(4-
apy)]Cls.”2H>O (20 mm), sugerindo um potencial
superioridade na eficacia contra essa bactéria.

Quanto a E. coli, ambos os complexos
exibiram halos de inibicdo, indicando eficacia
contra essa cepa. No entanto,
[Co(NH3)4(bipy)]CL.72H.O demonstrou um halo
mais amplo (30 mm), sugerindo uma possivel
maior eficacia em comparagao com 2[Co(NH3)4(4-
apy)]Cls."2H.O (25 mm). Ao considerar a
comparagao com a gentamicina, um antibiético de
amplo espectro, observamos que os complexos
sintetizados também demonstraram sensibilidade
a ambas as cepas bacterianas, com halos de
inibicdo notaveis, como apresentado na Tabela 3.

4. CONCLUSOES:

Concluimos que a rota de sintese
estabelecida para os complexos de coordenagao
de cobalto mostrou-se altamente eficiente. A
andlise dos espectros de infravermelho FTIR
confrmou a robustez do processo de
complexagdo, evidenciando a coordenagao
predominante por meio do nitrogénio em ambos
os compostos estudados. Além disso, a
observacao das bandas especificas dos ligantes
nos complexos corroborou a coordenagdo com o
centro metalico, demonstrando a eficacia da
sintese proposta.

Os resultados da avaliagdo inibitoria
bactericida revelaram uma notavel atividade dos
complexos contra as cepas S. aureus e E. coli,
com destaque para o [Co(NHs)s(bipy)]Cl.2H0,
que apresentou eficacia pronunciada. Esses
achados apontam para perspectivas promissoras
no desenvolvimento desses complexos como
agentes terapéuticos eficazes no combate a
infeccdes bacterianas. Assim, os complexos de
cobalto estudados emergem como candidatos
significativos para investigagdes futuras no campo
de agentes antibacterianos.
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Tabela 1. Materiais e equipamentos utilizados.

REAGENTES

MARCA

4- aminopiridina

Sigma — Aldrich

2,2’ — Bipiridina

Sigma — Aldrich

Carbonato de amoénio

P.A.AC.S. Synth

Cloreto de cobalto

Dinamica

SOLVENTES MARCA
Agua destilada
Hidroxido de amonio Neon
Acetronitrila Vetec

Etanol

P.A.A.C.S. Synth

Metanol

P.A.A.C.S. Synth

Dimetilsulfoxido

P.A.A.C.S. Synth

Eter

Sigma — Aldrich

EQUIPAMENTOS

MARCA

Banho ultrassoénico

(Q1.8/40 A Eco-Spnic)

Agitador Magnetico SPlabor

Balanca analitica -

Descecador -

Espectrofotdmetro Perkin Elmer Spectometer 100

Tabela 2. Teste de solubilidade dos ligantes 2,2'-bipirina e 4-aminopiridina.

Solvente 2,2-bipiridina 4-aminopiridina
Agua tipo IV (ASTM D1193-06). Insoluvel Solavel
Etanol Parcialmente sollvel Soluvel
Acetonitrila Insoluvel Solavel
Dimetilsulfoxido Insoluvel Soluvel

Tabela 3. Didmetro de inibigcdo do crescimento bacteriano em milimetro

S. aureus (Gram +) E. coli (Gram -)
Gen 10 30 mm 20mm
[Co(NHs3)4(bipy)]CI.72H.0O 30mm 25mm
2[Co(NH3)4(4-apy)]Cls."2H.0 30mm 25mm
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Figura 1:Curva de DSC do complexo de 2[Co (NHs)4(4-apy)] Cls. ¥2 H,O obtida em atmosfera de ar
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Figura 2: Curva de DSC do complexo de [Co (NHs)4(bipy)] Cls. %2H20 obtida em atmosfera de
ar seco com vazao de 60 mL min e intervalo de tempo de 30 — 100 °C.
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Figura 3: Espectro de infravermelho de A) 4-aminopiridina livre e B) complexo de 2[Co (NH3)4(4-apy)]
Cls.%2 H0.
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Figura 4: Espectro de infravermelho de A) 2,2’-bipiridina livre e B) complexo [Co
(NHs)4(bipy)]Cl."2H.0
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