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Abstract \

Synthesis of N,N’-diphenyl-4-methoxy-
benzamidinium nitrate
N,N’-diphenyl-4-methoxy-benzamidinium nitrate,
(C20H19N,O".NO3) crystallizes in the P21/n
monoclinic space group. In the asymmetric unit
there are two independent N,N’-diphenyl-4-methoxy-
benzamidinium cations and two nitrate anions. The
N,N’-diphenyl-4-methoxy-benzamidinium cation
presents small difference between C-N bonds
lengths (0.008 A), showing a pronounced
conjugation, shortened length for NH...O hydrogen
bond (2.094 A) between amidinium cation and
nitrate anion respectively, and a {Z,Z} configuration.

Introducao |

O interesse na quimica das amidinas se da em
funcdo dessa classe de moléculas possuir um
amplo espectro de atividades biolégicas, uma vez
que o grupo funcional amidinico é encontrado em
muitas moléculas que podem atuar como:
antitrombdéticos, anestésicos, antibidticos, anti-
helminticos e diuréticos [1,2].

Interacbes intermoleculares sao a base da
engenharia de cristais, sua natureza e comprimento
determinam sua relativa importancia na formacéao de
diferentes empacotamentos cristalinos. A respeito
disso, ligacbes de hidrogénio sdo as mais
importantes em vista de sua alta energia e
direcionalidade [3]. Neste contexto, cétions
amidinicos sdo blocos de construcdo molecular
bastante estudados em engenharia de cristais em
vista de sua capacidade de formar ligacGes de
carga assistida N*-H...O™ (-/+) fortes e direcionais.

Resultados e Discussao |

O nitrato de N,N’-difenil-4-metoxibenzamidio foi
preparado a partir da reacdo durante 4 horas sob
constante agitacdo de 3,3x10™ mol da amidina
neutra solubilizada em quantidade minima de etanol
e quantidade estequiométrica de acido nitrico P.A..
Ao final, lavou-se o precipitado branco com agua
gelada, e essa solucdo foi guardada em local
resfriado. O precipitado lavado foi recristalizado em
agua, e também posto em local resfriado. Foram
obtidos cristais tanto a partir da agua de lavagem e
da recristalizacdo do  precipitado, sendo
caracterizados por FTIR (Bruker Vertex 70) e DRX

(Bruker KAPPA CCD, Mo Ka, Figura 1). O espectro
de FTIR apresentou bandas caracteristicas do
amidinio e do nitrato. Uma banda intensa em 3190
cm™, atribuida ao estramento N-H no sistema
amidinio-nitrato coordenado por liga¢des hidrogénio
(N-H...0). Bandas pouco intensas em 1373, 1330 e
1047 cm™ foram tentativamente atribuidas as
vibracbes v3 e vl do nitrato coordenado por
ligacdes hidrogénio, num grupo de ponto efetivo C,,.
O composto cristaliza no grupo espacial monoclinico
P21/n. Na unidade assimétrica h& dois cétions
benzamidinio independentes. Uma rede de ligacbes
hidrogénio envolvendo os oxigénios dos &nions
nitrato e os atomos de hidrogénio dos cations
amidinios é observado em ambas as moléculas co-
cristalizadas, e leva a uma cadeia supramolecular
ao longo do eixo a (Figura 1)

1089 R o'

a3

L 5

Figura 1. Detalhe do empacotamento cristalino do
nitrato de N,N’-difenil-4-metoxi-benzamidinio
mostrando a cadeia supramolecular formada pela
rede de ligacdes hidrogénio ao longo do eixo a.

O empacotamento cristalino é ainda estabilizado por
interagoes fracas Cgpp-H...O € Cgpp-H...Cqpo.

Conclusoes |

Foi sintetizado o nitrato de N,N’-difenil-4-
metoxibenzamidinio a partir da reagdo da amidina
neutra com o acido nitrico. Os monocristais foram
caracterizados por FTIR e DRX.
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