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Resumo: A metodologia mais adequada, para obter informacdes sobre a estrutura tridimensional de
uma molécula, é a cristalografica. Essa metodologia permite conhecer a estrutura do cristal, as
interacdes atdbmicas da matéria, os angulos de ligagcbes, os angulos conformacionais e a sua
natureza, desde que este esteja no estado soélido cristalino. O conhecimento do arranjo tridimensional
molecular € uma das principais e mais importante informacédo para as Ciéncias Moleculares. Devido a
importancia da molécula C;;H,;N;0, na area farmacoldgica e bioldgica, justifica-se a necessidade de
compreender o processo cristalografico para a caracterizacdo estrutural deste composto. Nesta
metodologia, se observa a matéria de forma indireta em seu estado cristalino, por difrag&o de raios X.
Esta técnica serd utilizada para a finalidade proposta, devido ao comprimento de onda da sua
radiacdo possuir a mesma dimensdo das distancias interatémicas (= 1A (angstrom)= 107'°m).
Neste trabalho foi aplicado as principais etapas do trabalho cristalografico, come¢ando com a coleta
de dados, a solugéo e o refinamento da estrutura.
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Introducio ‘

As hidrazonas sdo compostos pertencentes as iminas derivadas da reagéo de
hidrazinas com aldeidos ou cetonas nas condi¢cdes apropriadas, que contém o
esqueleto R1IR2C=N-NR3R4 e apresentam uma variedade de aplicacdes quimicas e
farmacoldgicas (MANIKANDAN, 2011). Em geral as hidrazonas possuem diversas
atividades biol6gicas como antibacterianas, antitumorais, tripanossomicidas (CUNHA
et al, 2009), antimicrobianas, antituberculares, anticonvulsivantes, antiinflamatérias,
citotoxicas e vasodilatadoras, entre varias outras funcdes (DESPAINGNE et al,
2010).
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Material e Métodos

O trabalho de determinacdo da estrutura tridimensional através da

cristalografia de raios X envolve as seguintes etapas: (1) cristalizacdo (2) coleta de
dados, (3) processamento dos dados, (4) resolucéo da estrutura, (5) refinamento, (6)
validacdo e analise do modelo cristalografico e (7) depdésito no banco de dados
apropriado. Essa metodologia a partir da lei de Bragg fornece o conhecimento
tridimensional da estrutura molecular a nivel atbmico para compostos no estado
cristalino. (FERNANDES et al., 2010)

Resultados e Discussao ‘

Os resultados foram obtidos em parceria com o grupo de Quimica Teorica e
Estrutural de Andpolis (QTEA), durante o andamento do projeto, totalizando 480
horas (12 meses de projeto), alguns resultados foram atingidos conforme os
objetivos especificos planejados em relacdo ao inicio da vigéncia do projeto,

podendo-se citar:

1- Revisdo bibliografica, fundamentacdo teo6rica e formagdo de conceitos

necessarios para o entendimento e estudo do trabalho.

2- Andlise da estrutura caracterizada e ilustrada C,;H;N50, em relacdo aos dados

cristalograficos conforme exposto na Figura 1, Figura 2 e Tabela 1.

Figura 1. Representagcdo ORTEP com elipsoides a 50% do composto C;7H;7N30,.
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Figura 2. Empacotamento do composto C,;H4;N3;0, na cela unitaria.

Tabela 1 - Dados cristalograficos e do refinamento da estrutura C,;H,;N30,.

Formula molecular

Massa molecular / coloragao do cristal
Temperatura da coleta (K)

Sistema cristalino / Grupo espacial

a (A)

b (A)

c (A)

a)/ BE)y()

Volume (A%)/ z/Z’

Densidade calculada (Mg/m?®)
Coeficiente de Absorcdo (mm™)/ F(000)
Intervalo de 6 para coleta de dados (°)

Intervalo dos indices limites

Reflexdes coletadas / independentes / Ry
Completeza para Oma= 24.99°

Dados /restricdes/parametros
Goodness-of-fit on F? (Goof)

indices Robs) [I > 2sigma(l)]

Indices R(todos os dados)

C17H17N302
295,33 / amarela
293 (2)

Triclinico / P1
7.1953

8.1592

13.5753
94.9600 / 112.526 / 93.741
772751211
1.269

0.85/312

2,977 a 24,996

8<h <8 -10<k<10,0<
1< 16

3140 /3140 / N/A

99,5 %

2712/0/228

1,048

R1=0,0535; wR2 = 0,1407
R1=0,0723; wR2 = 0,1528
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Consideragoes Finais

Na estrutura cristalizada o grupo espacial é o P1, corresponde ao sistema
cristalino triclinico que possui os parametros de rede o # 3 # y # 90° que séo 0s
angulos formados pelos vetores a;, b ec . Assim sendo o Z=2 (unidade
assimétrica por cela unitaria), e o Z’ =1 (Numeros de moléculas cristalograficas
independentes por unidade assimétrica). Os valores do Goof = 1,048 € R(yps) =
0,0535 estdo de acordo com os valores recomendados, indicando que a estrutura

apresenta uma consideravel exatidao e precisdo no modelo construido.
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