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Introducéo

S&do muitas as moléculas organicas com potencial
de se coordenarem a metais formando complexos e,
em especial, este trabalho apresenta um triazeno
livre, caracterizado pela cadeia diazoaminica alifatica
[-N=N-N(H)-]'. A sintese de 1,3-diariltriazenos
substituidos é de grande interesse na exploracédo das
suas propriedades estruturais, onde, em muitos
casos, ocorre a  formacao de arranjos
supramoleculares. Neste trabalho é apresentada a
sintese, caracterizacdo e discussao estrutural por
difracdo de raios-X em monocristal da molécula 3-(4-
acetilfenil)-1-(2-fluorfenil)triazeno (1) com arranjo
supramolecular através de ligacdes de hidrogénio
classicas N —H --- O.

Resultados e Discussao

METODOLOGIA

O triazeno (1) foi sintetizado a partir da reacdo de
diazotagdo em meio acido da 4-aminoacetofenona
com nitrito de sddio & 0 °C na proporcao 1:1, com
posterior acoplamento da 2-fluoranilina. Ponto de
fus&0:135-138°. Dados de IR: 3198 cm™ [MF, 2(N-H)],
1174cm™ [F, ?s(N-N)], 1367 cm™ [m 2(N=N)]  Um
monocristal com as dimens@es de 0,47 x 0,13 x 0,10
mm foi fixado em um fio de vidro e submetido a coleta
de dados de difracdo com radiacdo MoK, = 0,71073
A & 20 °C com um difratbmetro Bruker Apex Il —ccd
para a analise estrutural.

RESULTADOS

A coleta de dados e o refinamento da estrutura

cristalina e molecular reinem-se para (1):
FM = CyH,FN:O, M, - 257,27 g/mol, T = 293(2) K,
grupo espacial P1, a = 8,033(4) A, b = 8,039(5) A,
c = 10,022(6) A, a = 93,77(2°, b = 96,86(2),
g = 97,98(2)°, Z = 2, D, = 1,347 mg/m®, R,= 0,0741 e
wR, = 0,2547. Solucdo (Métodos Diretos) e
refinamento da estrutura (minimos quadrados, matriz
completa incluindoF?).

Destacam-se 0s seguintes comprimentos (A) e
angulos de ligagcdo (°): N(11)-N(12)=1,272(4), N(12)-
N13=1,326(5), N(13)-H(1)=0,95(6); N(11)-N(12)-
N(13)=111,7(3), N(12)-N(11)-C(11)=112,4(3), N(12)-
N(13)-C(21)=121,1(3). As moléculas do triazeno
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formam uma cadeia infinita e unidimensional ao longo
da direcao cristalografica [100] ou seja, ao

longo do eixo cristalografico a através de ligagdes de
hidrogénio classicas N- H»O [N13#01°= 2,895(5) A e
N13- H1»01° = 162(5)°; cddigo de simetria; (§ 1+Xx, v,
z]. A Figura 2 mostra a projecdo da cela elementar
mostrando as interagdes intermoleculares.

Figura 1 destaca a projecdo da estrutura cristalina
do triazeno (1) com os elipsdides térmicos em nivel
de probabilidade de 50%.

Figura 2: Projecdo da cela elementar na direcdo
[010], destacando-se uma cadeia parcial formada por
trés moléculas de (1) ao longo da direcdo
cristalografica [100].

Conclusoes

As distancias & ligacdo entre os atomos N(11)-
N(12) e N(12)-N(13) caracterizam as ordens de
ligacdo 2,0 e 1,0 respectivamente. Desta forma
espera-se hibridizacdo sp® para o atomo N(13) e sp®
para os atomos N(11) e N(12). As moléculas do
triazeno (1) associam-se através de ligacdes de
hidrogénio classicas entre N — H --- O, formando um
arranjo supramolecular unidimensional na direcédo
cristalografica [100].
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