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SYNTHESIS AND CHARACTERIZATION OF NEW GOLD (I) PHOSPHINE COMPLEXES. In
this contribution a few new gold(I)phosphine complexes, [2-(PPh;)C¢H4CO,H]JAuX (where X = Cl,
SCN, Br3) and a similar gold(III) derivative [{2-(PPh;)CH4CO,H}Au'"'Cl (C4H4CH,NMe,)]Cl have
been synthesised and characterised. The phosphine, 2-(diphenylphosphino)benzoic acid, has been
employed for the first time in gold chemistry. This ligand is potentially bidentate through bonding
of the phosphine and carboxylate groups. The X-ray structure of the complex chloro[2-
(diphenylphosphino) benzoic acid]gold(I) has been elucidated and the bond lengths encountered
show great similarity to those of chloro(triphenylphosphine)gold(I). [2-°(PPh2)C(,H4C02H°]AuCl
crystallises in the space group P2y/c with a = 9.113(2) A, b = 10.925(2) A, ¢ = 23.069(4) A, B =
99.95°(3), V = 2299 A} Z = 4 and R = 0.091. Biological tests for anti-fungal and anti-bacterial
activity demostrate that [2-(PPh;)CH,CO,H]JAuCl exhibits broad spectrum activity against a range

of organisms.
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INTRODUCAO

O ouro no estado de oxidagdio I ou IIl é considerado um
dcido de Lewis mole, segundo a classificacdo estabelecida ha
muitos anos'"'" e o fésforo, uma base mole. Essas proprieda-
des possibilitam a formagdo de ligagdes fortes entre os dois
elementos, como foi demonstrado para LAuX,, (onde L = PPh;,
AsPhz e X é um grupo-haleto ou -pseudohaleto [p.ex. SCN] e
n =1 ou 3). Em nosso caso, sintetizamos primeiramente o
dcido 2-(difenilfostino)benzdico, cuja estrutura contém um gru-
po carboxilico ligado ao anel aromdtico, potencialmente capaz
de formar um quelato através do dtomo de fésforo e dos dto-
mos de oxigénio do grupo carboxilico. O oxigénio é mais duro
(Classe A) do que o féstoro, mas nossas experiéncias anterio-
res sugeriram que ele pode se ligar ao ouro com a ajuda do
dtomo de fdstoro, tormando um par doador P,O. Quando o
metal estd ligado diretamente a um anel aromdtico, como nos
complexos de ouro com dcido picolinico(dcido 2-piridina
carboxilico), o grupo carboxilico liga-se facilmente ao metal
formando um par doador N,0*

PARTE EXPERIMENTAL

Todos os solventes foram utilizados logo depois de destila-
dos e secos, segundo os procedimentos padrio’. Acetonitrila
(Aldrich) e nitrometano(Aldrich), utilizados nas medidas de
condutividade, foram de grau HPLC sem tratamento prévio.
Os residuos do ouro foram armazenados para serem posterior-
mente recuperados. O nitrogénio e o argdnio livres de oxigénio
(British Oxygen Company) foram secos por meio de pentéxido
de tésforo. Os espectros na regido do infravermelho foram
registrados num espectrometro Perkin-Elmer 598, usando dis-
cos de brometo de potdssio. Os espectros de RMN de préton
foram obtidos com um espectrdmetro Perkin-Elmer R32. RMN
de V'P{'H} foram registrados num espectrémetro Varian XL
300 e os deslocamentos quimicos referenciados ao dcido
fosférico 85% (0 ppm): Estudos de raios-X foram conduzidos
num espectrometro Nicolet R3m/V de radiagio monocromética

com grafite da linha Mo (0.71069 A). Dados de espectrometria
de massa foram acumulados num espectrometro Kratos Concept
1S na Universidade de Manchester, Reino Unido.
Acido 2-(difenilfosfino)benzoico®

Num baldo de 3.000 ml com cinco bocas, equipado com um
condensador de diéxido de carbono, agitador magnético, entra-
das para sé6lidos e liquidos, foi adicionado amoénia anidra(l,5
). O nitrogénio foi admitido e fluiu através do sistema en-
quanto o condensador era mantido a -30°C, utilizando acetona
e diéxido de carbono sélido como refrigerante. Sodio metdli-
co(15,3 g; 0,667 mol), cortado em pedagos de I g sob argdnio,
foi transferido em éter etilico ao baldo, sob uma corrente de
nitrogénio seco, em seguida trifenilfostina (87,4 g; 0,33 mol)
foi adicionada durante 30 minutos. Depois de 2,5 h a solugido
alaranjada foi tratada com dcido 2-clorobenzdico(52,2 g; 0,33
mol). A mistura foi agitada por mais 30 minutos e foi adicio-
nado THF(500 ml) recém-destilado, deixando a mistura aque-
cer até temperatura ambiente. Finalmente, agitou-sc a mistura
reacional por 12 h. Os residuos foram dissolvidos em 1,4 1 de
dgua e a solu¢io foi extraida com éter etilico(400ml). A cama-
da aquosa foi filtrada, acidificada até o pH 2 com écido clori-
drico(60 ml) e depois extraida com diclorometano(3 x 200 ml).
Os extratos combinados foram lavados com dgua(500 ml) e
evaporados a 125 ml. O produto amarelo pdlido foi precipitado
pela adi¢do de metanol e recristalizado no mesmo solvente. O
rendimento foi 50 g(49%). P.F. 173°C(lit. 174°C). P.M. de
Ci9HsO,P = 306,31. Anilisc elementar encontrada(calculada):
%C 74,2(74,5); %H 4,7(4,9); %P 9,7(10,1). Condutividade A"y,
= 0,0 Q' em? mol”! (CHCIy). LV. (ecm™) ve-o 1690(f). RMN
Mp{'H} -4,1 ppm.

Cloro[acido 2-(difenilfosfino)benzdico]ouro(I)
2,2’-tiodietanol (0,308 g; 2,0 mmol) foi adicionado lentamen-

te a uma solugao de tetracloroaurato(I11) de s6dio(0,199 g; 0,5
mmol) em dgua(30 ml). A rcagiio prosseguiu até obter-se uma
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solugdo incolor. Acido 2-(difenilfostino)benzéico(0,153 g; 0,5
mmol) em cloroférmio(50 ml) foi adicionado e a mistura agi-
tada durante 10 minutos. A camada de cloroférmio foi filtrada,
evaporada até a secura e os resfduos lavados com dgua ¢ seca-
dos a vicuo(P,0s). O rendimento foi 80%(0,214 g). P.F. 131°C
(dec). P.M. de C;yH;50,PCIAu = 538,73. Andlise elementar
encontrada(calculada): %C 42,2(42,3); %H 2,6(2,8); %P
5,8(5,8). Condutividade Ay = 0,5 Q' em® mol'! (MeNO,). LV,
(em™) veoo 1690(F), Vay.co 390(mf). RMN *'P{'H} 359 ppm.
EM-BAR pico 538 m/c(M+) 305(ligante™®).

Tiocianato[dcido 2-(difenilfosfino)benzéico]ouro(l)

Cloro[4dcido 2-(difenilfostino)benzdicolouro(I) (0,267 g; 0,5
mmol) foi dissolvido em clorotérmio(30 ml) e um excesso do tio-
cianato de $6dio(0,081 g; 1,0 mmol) foi adicionado com agitagio
magnética. A suspensfo foi agitada durante 30 minutos e depois o
sélido foi filtrado e a camada de cloroférmio evaporada, produzin-
do um sélido branco brilhante. O rendimento toi 80%(0,224 g). P.
F. 120°C (dec). P. M. de CyyHsNO,PSAu = 561,30.

Anilise elementar encontrada(calculada); %C 42,8(42,7);
%H 2,6(2,7); %N 2,3(2,5); %Au 34,8(35,1). Condutividade
Ay = 19,9 Q' em® mol! (MeNOy). LV, (em™) veoy 2060(1),
Ve=o 1690(1), vaus 330(mfr).

Cloreto de cloro[acido 2-(difenilfosfino)benzéico]
[{2-(dimetilamino)metil }fenil-C!,N]ouro(III)®

Acido 2-(difenilfosfino)benzéico(0,153 g) foi adicionado a
uma quantidade estequiométrica de cis-dicloro[{2-(dimeti-
lamino)mctil}r‘enil-C’,N]()uro(l[l)(0,201 g; 0,5 mmol) em
diclorometano(30 ml). Apés 20 minutos notou-se uma pequena
quantidade de ouro metdlico. Apds 30 minutos considerou-se a
reagdo completa. A solugfo foi filtrada, concentrada (5 ml) e
foi adicionado 15 ml de hexano. O pé de cor amarela clara foi
secado a vicuo com pentdxido de fésforo apés lavagem com
hexano (10 ml). O rendimento foi 70%(0,248 ¢). P.F. 100°C.
(dec). P.M. de CoxHy7NO,PCl,Au = 708,38, Andlise elementar
encontrada(calculada): %C 47,2(47,5); %H 4,1(3,8); %N
2,002,0); %Au 27,6(27,8). LV. (ecm™) varc 455(1), Vauc
305(fr). Condutividade A"y = 31,2 Q' cm? mol”’ (MeNO,).
RMN *'P{'H} 39,1 ppm.

Tribromo[acido 2-(difenilfosfino)benzdico]
ouro(IIl). didiclorometano

Bromol[dcido 2-(ditenilfosfino)benzéicoJouro(l) num estado
impuro (0,291 g; 0,5 mmol) foi dissolvido em diclorometano(30
ml) ¢ bromo puro(0,25 ml; 2,6 mmol) foi gotejado no baldo,
via pipeta, com agitagdo magnética. Apds 20 minutos a solu-
¢do foi concentrada(5 ml) e restriada a 0'C, formando-se len-
tamente cristais de cor vermelho escuro. Os cristais foram se-
cos ao ar durante 3 dias. O rendimento foi 60%(0,274 ¢). P. F.
90°C (dec). P.M. de Cy HyO,PBr;ClyAu = 912,89, Andlise
elementar encontrada(calculada): %C 27,8(27,6); %H 2,1(2,0);
%Au 22,021,6). LV. (cm™) vy 2970(1), V c=0 1690(f), Vauc
415(mfr), 370(1r), Va,.ge 315(mfr), 295(m), 275(fr). Condutivi-
dade A%, = 76,6 Q@ cm? mol™ (MeNOy).

RESULTADOS E DISCUSSAO

O método preparativo mais comum para os complexos de
formula LAuClI, onde L = fostina tercidria, ¢ a combinagio de
M[AuCl4] (M = H, Na, K) com uma fosfina, a exemplo de PPh;.
Esse mecanismo de reagiio, estudado anteriormente, envolve a
formagio inicial de AuCl;(PPh;) seguido por sua redugio®. Con-
tudo, neste trabalho usou-se outra rota sintética com 2,2°-
ditioetanol, um reagente de redugio eficiente, barato e inodoro,
scguindo-se a adi¢dio da fosfina através de reacdo semelhante
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aquela publicada por Al-Sa’ady et al.” (Esquema 1). Reagdes
de metditese foram testadas usando sais MX onde M = Li ou
Na e X = Br ou SCN. Efetuou-se a sintese de alguns produtos
de oxidagdo, utilizando cloro ou bromo, com possibilidade de
formagdo de vdrios produtos de oxidagdo, dependendo da quan-
tidade de material de partida. Nestas reagdes os compostos de
ouro(Il) sio bastante raros e dificeis de isolar, o que justifica
o nosso esquema de trabalho.

LH  ————  (HhAuC! X" (HL)AUX
AuCIQ"
ArAuCIzl gfa-dKllloeﬁanm %%
[ArAu(HL)CIICI (HL)AuXs

onde Ar=CgH4CHoNMeo

Esquema 1. Uma Estratégia Sintética Seguida na Formagdo de
Trihalo{dcido 2-(difenilfosfino)benzdicoJouro(lll).

Todas as reacdes foram conduzidas a temperatura ambiente
com excecdo da primeira, aplicada na obtengio do (HL)AuCl.

i. Derivados de Ouro(I)

Os espectros na regido do infravermelho para (HL)AuCl e
(HL)AuSCN mostraram uma banda de absor¢io a 1690 cem™,
correspondendo aos estiramentos C=0 do grupo carboxflico a
390 ¢cm™! (complexo de cloro) e 330 cm™ (complexo de tiocia-
nato), originados pela intera¢do do metal com o haleto ou
pseudohaleto. Apesar do excesso de brometo de Iitio na reagiio
com (HL)AuCI, bem como um tempo de reaciio de 30 minutos,
ndo foi possivel obter uma razodvel andlisc elementar de
(HL)AuBr porque a mistura ainda continha o derivado-cloro,
sugerindo que a reagdo ndo se completou. Dados de RMN
MPp{'H) foram coletados para o ligante (-4,1 ppm) ¢ (HL)AuCI
(35,9 ppm). c.f. PPhy (-5,9 ppm) ¢ Ph3sP=0 (33,0 ppm)*. Uma
série de reacgdes toi feita num tubo de RMN, adicionando-se
quantidades estequiométricas do ligante ao complexo (HL)AuCl
nas razdes 1:1, 2:1, 3:1 ¢ 4:1, mostradas pelos efeitos dc RMN
3'p{'H}. Nfo se observou a formacio de [(HL),Aul* (onde n
= 2, 3, 4), provavelmente por causa do grande dngulo de cone
do ligante, estimado em 161", p. ex. PMes 118", PEty 132°,
PPhs 145", P(0-C¢H4Me)z 194°°. O espectro EM-BAR (espec-
trometria de massa, bombardeio de dtomos ripidos) de
(HL)AuCI mostra a associag¢iio do fon molecular, além de frag-
mentos adicionais. Encontram-se M a m/¢ 538, LAu* a m/e
503 e L™ a m/e 305. O dcido livre apresenta um pico a m/e
229, comprovando a composi¢do dessa substincia. As reagdes
de (HL)AuCl com bascs orginicas ¢ inorginicas nio tforam
bem sucedidas, devido a formag¢iio de um espelho de ouro ele-
mentar depositado nas paredes do baldo. Os dados de raios-X
utilizados para determinar a cstrutura de clorof[dcido 2-
(difenilfosfino)benzdicolouro(l) (Figura 1), mostram que o
complexo € um exemplo tipico de uma fostina linear de ouro(l).
Os comprimentos ¢ dngulos das liga¢Ges sdo muito semelhan-
tes aos encontrados em cloro(trifenilfostino)ouro(l). As distin-
cias Au(1)-CI(1) = 2,28(1) A e Au()-P(1) = 2.26(1) A do
nosso complexo sio compardveis ao exemplo de (PPhy)AuCl
que tem Au-Cl = 2,279(3) A ¢ Au-P = 2,235(1) A O angulo
Cl-Au-P ¢ de 179,90(4)° no nosso complexo ¢ em cloro
(trifgnilfosfino)ouro(l) encontra-se um valor equivalente para
Cl-Au-P igual a 179,68(8)" '".

O cloroférmio de cristalizagdio presente causou sinais de de-
sordem na estrutura de [2-(PPha)CqHaCO,H]AUCI ¢ € provavel-
mente o responsdvel pelo baixo fator-R (0.091). O grupo
carboxilico estd envolvido em ligacdes de hidrogénio através de
um centro de inversdo, mas a distincia O-O de 2,63(3) A revela
a presenca de um par de ligagdes intermoleculares entre duas
moléculas. Essas ligagdes estio demonstradas na figura 2.



Figura 1. A Estrutura de raios-X de cloro[dcide 2-(difenilfosfino)
benzdico]ouro(l).

Figura 2. Ligagdes de hidrogénio nas duas moléculas de clorofdcido
2-(difenilfosfino) benzéico]ouro(l).

Os parametros do cristal sdo os seguintes: a = 9,113(2); b =
10,925(2); ¢ = 23,069(4). o = 90,00; B = 99,95; x = 90,00; V
=2299 A ¢ Z = 4. O complexo pertence ao grupo espacial P2,/
¢, p = 1,929 e tem um coeficiente de absorgdo igual a 70,429.
O ndmero de reflexdes obtido foi 1725. O mimero de varidveis
foi 143; o deslocamento/erro foi igual a 0,002. R = 0,091; Ry,
= 0,079. A precisio do ajuste foi igual a 3,012 e o niimero de
ciclos LS =2. As distincias e angulos intermoleculares de
(HL)AUCI sdo representados nas tabelas 1-3.

ii. Derivados de Ouro(III)

O espectro de (HL)AuBr;.2CH,Cl, apresenta trés estiramen-
tos Vaupr a4 315, 295 e 275 cem’”! que sdo semelhantes aqueles
do AuBr3(PPhs), que possui Va,.pr a 254 e 222 c¢m™'. Sendo
assim, os estiramentos de Au-Br do novo complexo aparecem
a uma energia mais alta do que no derivado-trifenilfosfina!!. A
condutividade singular de valor A%, =76,6 Q' cm® mol™! pode
ser resultado de hidrélise ou solvélise, embora um pouco abai-
xo dos limites estabelecidos para eletrélitos 1:1 definidos por
Geary.'2 As tentativas de formar anéis de (HL)AuBr;.2CH,Clh,
com bicarbonato de sddio, trietilamina, carbonato de sédio ou
hidréxido de sddio ndo deram os resultados desejados, embora
V=0 tenha sido deslocado a 1725 cm™ na regido do infraver-

metho, sugerindo uma quelagdo adicional, ou liga¢des de hi- .

drogénio. Vé-se abaixo na figura 3 o espectro RMN 3P{'H}
do cloreto de cloro[dcido 2-(difeniltosfino)benzéicol[{2-
(dimetilamino)metil } fenil-C’, NJouro(II1) cuja ressonincia de

566

maior intensidade estd a 39,1 ppm, indicando a presenga de um
equilibrio, em contraste com os dados de [AuArCI(PPh3)ICI,
onde & = 34,9 ppm(s).

60 0 ppm

Figura 3. O Espectro RMN HptlH) de cloreto de cloroldcido 2-
(difenilfosfino) I)enz(ﬁico][{Z‘(dimetilumi/lr))meIi[}feni[—CI.N](lurn(lll).

A medida de condutividade de [ArAu'CI(PPh,CcH4CO,H)]
Cl mostrou que o composto transforma-se ao ser dissolvido em
nitrometano, jd que o grupo-NMe, pode desligar-se € o grupo
carboxilico coordenar-se ao metal. Por conseguinte, ndo é sut-
preendente o valor registrado de A%, = 31.2 Q' cm? mol™!.
Neste caso o equilibrio é causado pelo desligamento do grupo-
NMe; e a conseqiiente ligacdo de grupo carboxilico, conforme
ilustrado na figura 4. O ligante fostina estd na posi¢do-trans
com relagfiio ao nitrogénio. Os conférmeros possiveis incluem
a coordenagdo do grupo carboxilico, apds a migragdo do proton,
e a ligagdo do contra-fon a fungfio acidica, embora nio seja
muito estdvel por causa do movimento de -P-CO;H. No caso
de [ArAuCl(PPh3)]ClI o equilibrio envolve a remoc¢io do dtomo
de cloro na estera de coordenagdo e por conseguinte € um
eletrélito 1:1, visto que a molécula niio possui outro grupo
capaz de ligar-se ao ouro, conforme o dado comprobatério
obtido (A°n= 112 Q' cm? mol™).

) 'S
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H Sag z -cl CC\XGP COH (C\AGP COH ---Cl
O 2N —_— u
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ooy - o 38
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N R ) +HCL SNHe G N e

Figura 4. Equilibrio Postulado para o Complexo Cloreto de
Cloro[dcido 2-(difenilfostino)benzdico][{2-(dimetilamino)metil Jfenil-
C' NJouro(lll).

A coordenagio do grupo carboxilico deve ser interpretada
como diferente do modo como o grupo-C¢H4NO; se liga no
complexo AuCly(2-C¢H4NO,)'3. A adi¢io-oxidagio de bromo
[4cido 2-(difenilfosfino)benzdicolouro(l) com bromo elemen-
tar produziu um sélido higroscépico de cor vermelho escuro e
estequiometria (HL)AuBr3.2CH,Cl,. Se a reaglo tivesse sido
realizada usando (HL)AuCl como material de partida, haleto-
compostos misturados teriam sido produzidos.

ENSAIOS BIOLOGICOS

Os microorganismos usados para determinar as atividades
anti-bacteriana e anti-fiingica foram escolhidos pelo seu signi-
ficado clinico. As bactérias empregadas foram Enterococcus
faecalis NCTC 872, Escherichia coli NCTC 10418, Klebsiella
pneumonia NCTC 9633, Pseudomonas acruginosa NCTC
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Tabela 1. Distancias intermoleculares envolvendo os idtomos
ndo-hidrogénio.

Tabela 3. Distincias intermoleculares envolvendo os dtomos
nio-hidrogénio com contatos até 3,60 A.

Atomo  Atomo Distdncia - Atomo Atomo Distincia Atomo  Atomo Distincia  Atomo Atomo Distincia
CI(1) C(20) 3,50(5) 0(2) Cl(4) 3,35(3)
Au(l) CKD) 2,29(1) C(8) C(9) 1,36(5) o) 0(2) 2,63(3) 0(2) C(19) 3,49(5)
Au(l) P(D) 2,26(1) )] C(10) 1,38(6) o) o) 3,29(4) 02) Cl(2) 3,49(3)
P ey e 28 L) o) U9 3334  C@  ClD)  3.594)
P (7) 7903) (I (2 ,30(4) o) Cl(4) 3,51(3) C(15) Cl(3) 3,38(4)
P Cus L83 cy - cid) 134 ol Cl(4 3,563 C(19) Ci4) 3,514
o)y C(19)  124@4) CU3)  CU8)  1,52(5) M @ 3560) ( @ 351@
0(2) C(19) 1,34(3) C(14) C(15) 1,36(4) Estdo representados em parénteses os desvios-padriio estima-
c C2) 1,32(4) c4) C(19) 1,50(5) dos com o algarismo significativo minimo.
C() C(6) 1,43(4) C(15) C(16) 1,33(5)
G2 C3) 1444  C(16) €7 1,42(4) Tabela 4. Resultados de ensaios bioldgicos para atividade
C(3) C4) 1,34(4) caun C(18) 1,36(6) anti-bacteriana.
C4) C(5) 1,35(4) Cl(2) C(20) 1,84(6) Organismo CMI (ug ml'y de composto ensaiado
C(5) C(6) 1,47(4) Ci(3) C(20) 1,57(6)
N C(8) 1,40(5) Cl(4) CQ0) 1,72(7) [2-(PPhy)CoH4CO,HJAUCl  Ciprofloxacina
(N C(12) 1,38(4) Enterococcus faecalis 2,5 - 10 1,0 -2,5
Escherichia coli 25 - 100 <0,25
Klebsiellu pneumonia 25 - 100 <0,25
10662 e Sfa])h)’IOCOCCMS aureus NCTC 6571. Os fungos utili- Pseudomonas deruginosa 25 - 100 <0,25
zados foram Aspergillus fumigatus NCFC 2140, Candida Staphylococcus aureus 10 - 2.5 <0.25

albicans NCFC 3153 e Cryptococcus neoformans NCFC 3003,
Algumas linhagens de Aspergillus niger € Candida albicans
foram cedidas cordialmente pela Universidade de Surrey, Rei-
no Unido. As concentra¢cdes minimas inibitérias foram prepa-
radas em solugio de dgar diluida a partir de uma concentragio
padrdo em acetona. Virias aliquotas nessa dilui¢do ou em ou-
tra diluicdo adicional foram adicionadas a um volume prede-
terminado de meio estéril (dgar purificado de Oxoid com 10%

Tabela 5. Resultados de ensaios biolégicos para atividade
anti-fdngica.

Organismo CMI (ug ml') de composto ensaiado

[2-(PPhy)C HsCO-,HJAuCI Amfotericina B

camada de fermento bioldgico nitrogenado, utilizado nos en- Aspergillus fumigatus 25 - 100 0.25 - 1,0

saios anti-bacterianos, e dgar Oxoid tipo “Iso-Sensitest”, utili- Aspergillus niger* 25 - 100 0.25-1,0

zado nos ensaios anti-fiingicos) para dar os seguintes limites Candida albicans 25 - 100 <0,25

de ensélio do iomPOS;W 100; 25} 10(} 2,5 1,0;10,25 ygpml" gg Candida albicans* 25 - 100 <025

dgar. Essas solugdes foram transferidas para placas de Petri )

mgm) para solidi;{icar. A superficie dess;s p]aiz:as foi inocu]z(lda Cryptococcus neoformans 10 - 23 <025

com suspensdes do microorganismo sob teste contendo 10 * obtido pela Universidade de Surrey, R.U.

Tabela 2. Angulos das ligagdes intermoleculares envolvendo os dtomos nao-hidrogénio.
Atomo Atomo Atomo Angulo Atomo Atomo Atomo Angulo
CI(1) Au(l) P(1) 172,9(4) C) C(10) C(11) 126(4)
Au(l) P(1) C(1) 106(1) C(10) C(1n C(12) 115(4)
Au(l) P(1) (ol@))} 117(1) (7 C(12) C(11) 124(4)
Au(l) P(1) C(13) 112(1) P(D C(13) C(14) 129(3)
c( P(D) C(7) 106(2) P(1) C(13) C(18) 111(2)
C(1) P(1) C(13) 110(2) C(14) C(13) C(18) 120(3)
C(7) P(D) C(13) 106(2) C(13) C(14) C(15) 121(4)
P(1) C(1) C(2) 126(3) C(13) C(14) C(19) 119(3)
P(D) C(l) C(6) 117(3) C(15) C(14) C(19) 120(3)
C(2) C(1) C(6) 117(3) C(14) C(15) C(10) 120(4)
C(h) C(2) C(3) 126(3) C(15) C(16) C(17) 122(4)
C(2) C(3) C(4) 117(3) C(16) C(7) C(18) 120(5)
C(3) C(4) C(5) 123(3) C(13) C(18) C(17) 115(4)
C4) C(5) C(6) 119(4) o) C(19) 0(2) 125(4)
C C(6) C(5) 118(3) o) C(19) C(14) 123(3)
P(1) (7 C(8) 118(3) 0(2) C(19) C(14) 111(3)
P(1) C(7) C(12) 124(3) Cl(2) C(20) CI(3) 108(4)
C(8) C() C(12) 117(3) Cl(2) C(20) Cl(4) 103(3)
C(7) C(8) C©) 123(5) Cl1(3) C(20) Cl(4) 116(4)
C(8) C) C(10) 114(5)
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célutas ml"!. As placas logo foram incubadas a temperatura
apropriada(37°C) e tempo controlado(24 h) antes de ser exa-
minado o crescimento. Incluiram-se placas de controle de
Ciprofloxacina nos ensaios anti-bacterianos para assegurar que
nflo houvesse interferéncia produzida pelo composto sob tes-
e, 0 cloro[dcido 2-(difenilfostino)benzéico}ouro(l), como
a maioria dos compostos testados anteriormente, foi menos
ativo contra organismos Gram-negativos. Nos ensaios bioldgi-
cos de atividade anti-fiingica destaca-se a sensibilidade singu-
lar do microorganismo Cryptococcus neoformans que, em ge-
ral, ¢ sensivel aos compostos metdlicos. No entanto, o [2-
(PPh2)C¢H4CO,H]AUCI mostrou uma fraca atividade inibitéria
contra os outros tipos de fungos. O controle utilizado neste
caso foi Amfotericina B.

CONCLUSAO

Os compostos organometdlicos sintetizados neste trabalho
sdo derivados do dcido 2-(difenilfosfino) benzdico que ndo
havia sido empregado anteriormente na quimica do ouro. Nos-
so objetivo inicial era a obten¢iio de um quelato formado por
meio do grupo carboxilico do ligante benzdico e do dtomo de
féstoro ao metal'>'*. A configuragio do anel formado de seis
membros ¢ provivel, embora a configuragio preferida desses
compostos seja de cinco membros e neste caso, ocorrendo a
primeira possibilidade, considera-sc que a estabilidade dos
compostos niio ¢ mdxima, devido ao par doador dos dtomos de
fosforo e de oxigénio niio se ligar tdo fortemente ao metal. Os
derivados de ouro(I) com dcido 2-(difenilfostino)benzdico siao
sensiveis a luz ¢ & umidade e portanto t€ém de ser manipulados
em atmosfera inerte ¢ analisados o mais rapidamente possivel.
Uma rota de sintese alternativa seria a substitui¢do do grupo
carboxilico do ligante com -CSy’, ¢ a conseqiiente reagdo com
Au(l) para produzir novos complexos. Com respeito aos ensai-
os bioldgicos, o composto testado mostrou uma atividade in-
termedidria nos testes anti-fungico e anti-bacteriano.
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