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Resumo: As azinas s&o compostos que apresentam uma extensa gama de aplicagdes bioldgicas. O
conhecimento de propriedades quimicas, fisico-quimicas e biologicas de compostos é adquirido
quando se conhece o arranjo tridimensional das moléculas, o conhecimento dessas propriedades é
importante pois alguns compostos apresentam propriedades de inibicdo biolégica. A cristalografia é
uma metodologia cientifica que permite o conhecimento do arranjo tridimensional das moléculas, é
uma metodologia de destaque devido a alta resolugéo da densidade eletrOnica obtida, baseada em
fundamentos como difragdo de raios X, Lei de Bragg, transformada de Fourier e simetria. A
metodologia cristalografica foi utilizada neste trabalho para elucidacdo, entendimento e analise da
azina assimétrica [C1sH13N3Os4]. A estrutura deste trabalho foi resolvida, refinada e classificada em
grupos especificos em fungdo dos resultados encontrados. A realizagdo deste trabalhou aconteceu
em conjunto ao trabalho de conclusdo de curso, foi aplicado as principais etapas do trabalho

cristalografico desde a coleta de dados até a elucidacdo do modelo.

Palavras-chave: Cristalografia. difragdo de raios X. Azina.

Introdugao

Compreender e avaliar o arranjo cristalino dos materiais € imprescindivel no
meio cientifico, isto €, conhecer as posicdes atdbmicas da estrutura molecular de um
determinado composto para que parametros fisicos, quimicos e bioldgicos possam
ser obtidos para a evolugao e o desenvolvimento de tecnologias (FERNANDES et
al., 2010).

A metodologia cristalografica € de natureza experimental fundamentada no

resultado da interacdo da matéria com os raios X (difracdo de raios X), fendmeno
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descrito pela lei de Bragg, Simetria e na Transformada de Fourier. A metodologia

cristalografica é util para o entendimento da estrutura da matéria pois permite
compreensao da distribuicdo dos atomos em um solido, descreve padrées de
interagbes que resultam no arranjo tridimensional da matéria. Em outras palavras,
serve para identificar a composicdo e localizagdo dos atomos da amostra de

interesse (KOVALCHUK, 2011), como azinas, molécula de interesse deste trabalho.

As azinas sdo moléculas obtidas a partir de hidrazonas, que por sua vez
possuem uma vasta gama de aplicagdes na quimica analitica e medicinal
(BERALDO, 2004). As Azinas sao classificadas em azinas assimétricas e simétricas,
esse padrao € imposto pelos anéis aromaticos em sua estrutura. Para as azinas
assimétricas o0s substituintes nos anéis aromaticos sédo diferentes, enquanto nas
azinas simétricas os substituintes nos anéis aromaticos sdo iguais. Neste trabalho o
objeto de estudo é a azina (7E,8E)-2(3-metdxi-4-hidroxi-benzildeno)-1-4(4-
nitrobenzilideno)-hidrazina e sua férmula estrutural é representada pela Figura 1
(PATAI, 1970).

OCH;

OH

Figura 1: Formula estrutural da Azina assimétrica CisH13N50,

As aplicagdes biologias conhecidas na literatura incluem atividade
analgésica, antioxidante, antiflamatorio, antiparasitaria, antidepressivo,
antibacteriana, antifungal, entre outros (KURTEVA; SIMEONOV; STOILOVA-
DISHEVA, 2011; LIMA et al., 2000; ROLLAS; KUCUKGUZEL, 2007).

REALZACAD

PRP PRE i i
p”-..qt-..[.l,r_ﬁE “rﬂ-écr!lfﬂ-’l:‘: de E Pro RIE:‘L'!ISJ de 8 UHWETSEUEUE
Dty icen i Bsquisa 8 tensan, Cultura e =
Graduagao F[':-s-Er:?EE;]g.EJ;".E A:;?uh:-:]tjahtstlf;d:;l;l; Estadual de Goias



C V Congresso de Ensing,
Pesquisa e Extensdo da UEG

Material e Métodos

O trabalho de determinagao da estrutura tridimensional através da metodologia
cristalografica envolve as seguintes etapas: (1) Cristalizagdo, (2) Coleta e
processamento de dados, (3) Resolugéo da estrutura, (4) Refinamento, (5)Validacéo
e analise e (6) Deposito no banco de dados apropriado.

(1) Cristalizagao

De modo geral uma amostra é formada pela lenta formagcao de uma solugao
saturada do sélido. As técnicas mais utilizadas séao a simples evaporacéao e a difusao

a vapor entre dois solventes liquidos de diferentes polaridades (CUNHA, 2008).

(2) Coleta e processamento de dados

O composto em estudo é colocado em um difratdmetro de raios X. Em seguida,
o cristal recebe uma radiagcdo raio X monocromatica. Apdés certo numero de
reflexdes, um computador acoplado ao difratdmetro calcula parametros para a cela
unitaria e da matriz de orientacdo, baseando-se em reflexdes centradas e
indexadas. Com a matriz de orientagcédo a coleta de dados ¢ iniciada e a informagao
contida no padrdo de distribuicdo das intensidades eletrénicas permitem calcular
parametros de rede e da métrica, possibilitando a obtengdo dos dados de simetria
(STOUT, GEORGE H AND JENSEN, 1989).

(3)Resolugao da estrutura

A etapa da solugao da estrutura estda baseada na constru¢do dos mapas de
densidade eletronica p(r) , de acordo com a equagdo 01, a partir do melhor
conjunto de fases que é indicado pelas figuras de mérito (GIACOVAZZO, 2011). Os
mapas de densidade eletrénica sao resultado da sintese de Fourier, utilizando em
sua série os fatores de estrutura ja normalizados. Os calculos para resolugcéo da
estrutura sdo realizados através de softwares, os mais utilizados sdo SHELXS e
SHELXT (SHELDRICK, 2015),
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Z ‘F —2mih-r+i¢(h)) . (01)

(4)Refinamento

O refinamento é o procedimento que consiste na minimizagao da discordancia
entre os mddulos dos fatores de estrutura observaveis e calculados. A ferramenta
matematica utilizada no refinamento € o dos minimos quadrados, em que a soma
dos erros ao quadrado é atenuada através da fungdo M, conforme a Equagédo 02
(SHELDRICK, 2015),

M=;wh[lF(h)libs—lF(h)Iial]z . (02)

Esta etapa também é realizada utilizamos alguns softwares como o SHELXL
(SHELDRICK, 2015) e também SIR2014 (BURLA et al, 2015), ambos sé&o
disponiveis na plataforma WinGX (FARRUGIA, 1999).

(5)Validagao e analise

Nesta etapa € detectado os possiveis erros referentes ao modelo cristalografico
construido, avaliando-se a exatidao e a precisdo dos resultados, desta forma
garantindo a qualidade e confiabilidade da estrutura solucionada.

(7)Deposito no banco de dados apropriado

Ao termino de todas as etapas descritas anteriormente, o modelo obtido e em
formato CIF podera ser depositado nos bancos de dados apropriados. Para
pequenas moléculas utiliza-se Cambridge Structural Database (CSD), mantido pelo
Cristallographic Data Centre (CCDC) e para proteinas e macromoléculas bioldgicas
utiliza-se o Protein Data Bank (PDB) (FERNANDES et al., 2010).

Resultados e Discussao

Os resultados obtidos até o momento fazem parte do projeto de concluséo
de curso, sendo assim os resultados ainda estdo em processo de evolucdo. Até o

momento a Azina assimétrica C1sH13N3O4, foi determinada via cristalografia de raios
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X, sua solucdo foi obtida via Métodos diretos através do software SHELXS, o

refinamento realizado através do Software SHELXL que faz parte do pacote de
programas da plataforma WinGX. Os Dados cristalograficos do modelo obtidos
podem ser vistos na tabela 1.

A representacdo ORTEP do composto mostra a unidade assimétrica do
composto sendo representada por elipséides configurados 90% de probabilidade.
Sua estrutura cristalina apresenta uma molécula independentes em sua unidade
assimeétrica (Figura 02).

A estrutura apresenta quatro unidades assimétricas por cela unitaria, e apenas

uma molécula por unidade assimétrica conforme a figura 03.

Figura 2: Representagdo ORTEP com elipsoides
configurados a 90% de probabilidade para o composto
C15H 13N304 .

Figura 3: Empacotamento do Composto C1sH1sNsO4 na cela unitaria.
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Ci5H13N30s4,
Sistema Cristalino Monoclinico
Grupo espacial P21 /n
Temperatura (K) 293

Volume Cela Unitaria (A3)

1370 (1290)

Parametros de Cela (A)

a=8,5766(5)/b=5,1893(3) /¢ =
19,7867(10)

Parametros de Cela (°)

A=90,0°/pB = 100,451(2)° / y = 90,0°

Intervalo de 6 para coleta de dados (°) 2,76 a 24,99
F(000) 624
Coeficiente de absorgéo (mm™) 0,104
Reflexdes coletadas 18790

-8 <h<8
indices limites -30 <k< 30

-9<I<9
Goodness-of-Fit 1,1000

indices R (obs) [I > 2sigma(l)]

R1=10,0422, wR2 = 0,1007

indices R (todos os dados)

R1=0,0512, wR2 = 0,1062

Tabela 1: Dados cristalograficos da Azina assimétrica C1sH13N50y,.

Consideragoes Finais

As Azinas podem possuir uma ampla gama de aplicagdes tanto na quimica
analitica quanto na quimica medicinal, revelando a importancia do estudo como
potencial de inibicdo bioldgica. Até o momento, foi feita a elucidagcado estrutural
detalhando suas principais caracteristicas permitindo entdo entender as
propriedades quimicas, fisico-quimicas e biologicas. Por meio da metodologia
cristalografica, os resultados encontrados estdo de acordo com a literatura, sendo
assim, as principais perspectivas futuras deste trabalho envolvem estudo das
interacbes por meio das superficies de Hirshfeld e posteriormente uma possivel

discussao mais aprofundada da mesma.
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