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Para validar a efetividade da rota de sintese, foram realizados experimentos
prévios utilizando metais de facil acesso: carbonato de bismuto, nitrato de
cromo nonahidratado, cloreto de cobalto hexahidratado e cloreto de zinco.
Como ligantes, foram empregados trés acidos isbmeros derivados do acido
piridincarboxilico: acido picolinico (acido 2-piridincarboxilico), acido nicotinico
(acido 3-piridincarboxilico) e acido isonicotinico (acido 4-piridincarboxilico). Os
rendimentos das sinteses prévias foram: carbonato de bismuto com acido
nicotinico, 65,6%; nitrato de cromo nonahidratado com acido picolinico, 68%;
cloreto de cobalto hexahidratado com acido isonicotinico, 88,8%; cloreto de
zinco com acido nicotinico, 72%. O desenvolvimento de metalofarmacos com
terras raras apresenta potencial para melhorar propriedades fisico-quimicas e
farmacoldgicas de farmacos convencionais. O presente trabalho, vinculado ao
PIBIC/UFGD, teve como objetivo otimizar a sintese do complexo Ce-
celecoxibe, utilizando planejamento experimental que variou temperatura, pH e
tempo de reacdo em reator hidrotérmico de 10 mL confeccionado em ago inox
com camara interna de vidro. As solu¢des de Ce(NOs);*6H,O e celecoxibe
foram preparadas em etanol e/ou DMSO, e o pH ajustado com HNO; diluido
(0,01 mol L™") ou NH,OH de mesma concentragdo, monitorado com pH-metro



de bancada FiveEasy Plus FP20-Micro-Kit. As células de reagdo foram
mantidas em temperaturas de 25, 42,5 e 60 °C por tempos de 1,0; 3,5 ou 6,0 h,
com pH inicial de 4,5; 6,5 ou 8,5, monitoradas com termopar tipo K (0-270 °C).
Ao término, o precipitado foi filtrado, lavado com etanol frio e seco em estufa a
45 °C até massa constante. Cada ensaio foi calculado para produzir 50 mg de
produto. O rendimento molar maximo obtido foi de 65,2% no ensaio 9 (42,5 °C;
pH 6,5; 3,5 h), seguido de 63,8% no ensaio 10, com mesma condigéo.
Rendimentos intermediarios variaram entre 47,6% (60 °C; pH 4,5; 6 h) e 31,7%
(60 °C; pH 4,5; 1 h), enquanto os menores valores ocorreram em pH extremos
com tempos curtos, como 18,9% (25 °C; pH 8,5; 1 h). A confirmagao da
complexacao foi feita por FTIR, comparando-se os espectros do produto com
os dos reagentes puros. Deslocamentos na banda de estiramento C=0 e nas
bandas associadas ao grupo sulfonamida (S=0), juntamente com absorgdes
atribuidas a ligagdes metal-oxigénio na regido 400-600 cm™, indicaram
coordenacao do ligante ao centro metalico. Os resultados indicam que
condi¢cbes moderadas de temperatura e pH, associadas a tempo intermediario,
favorecem tanto a formacdo quanto a pureza do produto. O protocolo
desenvolvido mostra potencial de aplicacdo para sintese reprodutivel de
complexos de Ce*" com ligantes farmacologicamente ativos, servindo como
base para estudos futuros de caracterizagao e avaliagao bioldgica.
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