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I. Introdugao

O estudo das enaminonas desperta um grande interesse, envolvendo areas como a
Quimica, Fisica e Farmacia, suas moléculas podem possuir potencial biolégico, ou seja,
podem ter atividade antimicrobiana, antifigica e outras; um outro motivo de importancia
¢ a obtencao de amostras que ¢ relativamente facil, pelos quimicos organicos.

O estudo cristalografico, feito por nos fisicos, desses cristais é feito com a coleta de
milhares de picos de intensidade observadas através do espalhamento de feixes de raios
X, incidentes em diferentes planos de Miller, esse processo é chamado de difracao de raios
X[I, 2]. A partir destas reflexoes, elucida-se a estrutura molecular cristalina da amostra.

I1. Metodologia

Obtencao e escolha dos monocristais

Esta amostra foi cristalizada pelo Prof. Dr. Silvio do Desterro Cunha do Instituto de
Quimica da Universidade Federal da Bahia, e levada para o laboratério de cristalografia
estrutural, do Grupo de Cristalografia e Materiais do IF /UFG, onde foi selecionado o que
achamos ser o melhor monocristal usando uma propriedade da luz, chamada polarizacao,
ja que um monocristal funciona como um polarizador; depois de selecionado, o cristal é
colocado no difratometro automatico CAD4, é nesse aparelho que é feito a coleta de dados
por difracao de raios X.

Resolugao da estrtura cristalina

Depois de acompanhar a coleta de dados feita pelo difratometro, analisa-se e interpreta-
se os dados coletados; faz-se a verificagao de centro de inversao; determina-se o grupo
espacial e o sistema cristalino[3]; resolve-se a estrutura; faz-se o refinamento isotrépico e
anisotropico; e coloca-se os hidrogeénios, até obter o desenho esperado da molécula; por
ultimo gera-se o arquivo *.cif, usado para publicacoes. Tudo é feito utilizando o pacote

de programas WINGX.

ITI. Resultados e Discussao

A amostra RSL05 possui a seguinte forma molecular: C17H;3N;0O5. Esse cristal tinha
a forma de um prisma, transparente e dimensoes 0,33 x 0,33 x 0,33 mm. Os dados
cristalograficos foram obtidos utilizando o difratometro CAD-4, com feixe de radiacao
Cuka (A = 1.54180 A). Foram coletadas 1421 reflexdes das quais 1339 sio tinicas.
Obteve-se os seguintes parametros cristalograficos para cela unitaria:
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e Eixos: a = 5,039(1) A, b=10,858(2) A, ¢ = 24,209(4) A
e Angulos: a =~ =3 =90°

e Volume: 1324,5(4) A?

e Grupo Espacial: Pna2,

e Temperatura Ambiente

e Densidade Calculada: 0,660 Mg/m?

e Sistema Cristalino: Ortorrombico

e 7 = 4 moléculas/cela

e Indice R Final: R1 = 0,0774

A representacao final da molécula com suas respectivas ligacoes intra e intermoleculares
podem ser observadas nas figuras [l e [2 respectivamente.

Figura 2: Ligacgoes de hidrogénio intermoleculares

Hé duas ligacdes intramoleculares do tipo N1-H1---02 [2,668(7) A, 105,7°] e C17-
H17---N1 [2,921(10) A, 100,7°]. As duas sdo responsaveis pela planaridade do anel
N1/C9/C8/02 e pelo angulo de 88,2(2)° entre os planos de minimos quadrados através
do anel duplo e do fenil.
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As moléculas interagem por meio das ligagoes de hidrogénio N1-H1 - --O1° [2.882(8)
A, 143,3°, operacdo de simetria: (i) [z + 1/2, —y + 1/2, z + 1] formando uma cadeia
unidimensional infinita ao longo das dire¢oes [1 0 2] e [—1 0 2]. Outra ligagao de hidrogénio
C10-H10--- 027 [3,307(9) A, 158,6°, operacio de simetria: (ii) [z — 1/2, —y + 1/2, 2]
conecta uma cadeia a outra paralela.

A formacao das ligagoes de hidrogénio intramolecular e intermolecular sao condigoes
favoraveis para que estas substancias tenham atividade biolégica. Os testes para compro-
var a possivel atividade biolégica destas amostras estao sendo realizados e, por isso nao
temos nenhum resultado concreto até o presente momento.

IV. Conclusao

A sintese e a investigagao das relacgoes estruturais de enaminonas é um tema de in-
tensa investigacao pelo fato desta classe de compostos estarem sempre presente em uma
variedade de substancias com atividade bioldgica, tanto natural quanto sintéticas.

A amostra trabalhada neste projeto apresentou bons resultados na coleta de dados
através do difratometro CAD4, a partir dos quais foi possivel obter os dados crista-
lograficos mencionados anteriormente. A estrutura cristalina foi elucidada utilizando o
software WINGX.

O conhecimento da estrutura tridimensional, que ¢é possivel devido ao uso da difragao
de raios X, é importante para correlaciond-la com o potencial bioatividade. Na estrutura
C17H13N7105 encontram-se duas ligacoes intramoleculares e trés ligacoes intermoleculares.
Como ja discutimos, estas condigoes sao favoraveis para que estas substancias tenham
atividade biolégica. Embora nao tenhamos pronto os resultados dos testes de atividade
biolégica, estamos bastante otimistas, ja que essa é uma molécula nova e serda submetida
a publicacao em breve.
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