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INTRODUCCION

Las hidrazonas se originan por interaccién de un compuesto carbonilico con hidracina
0 sus derivados. Se caracterizan por presentar en su estructura el grupo >C=N-N<
con diversos sustituyentes quienes les confieren propiedades caracteristicas.
Presentan numerosas aplicaciones biolégicas, terapéuticas, medioambientales e
industriales Desempefian un papel significativo en la quimica de coordinaciéon debido
a que por sus caracteristicas estructurales pueden formar compuestos estables con la
mayoria de los metales de transicién [1].

Como parte de los trabajos en desarrollo se presenta la sintesis y el estudio estructural
de la N-acilhidrazona obtenida por condensacion de 2-hidroxi-3-metoxi-benzaldehido
(o-vainillina, o-HVa) con la hidracida del &cido 2-tiofencarboxilico (TPNNH). El
aldehido posee actividad antioxidante, baja toxicidad y tendencia a combinarse con
derivados de amina generando compuestos estables [2,3]. Por otra parte, diversas
especies conteniendo el heterociclo tiofeno poseen actividad bactericida, fungicida,
antiparasitaria y herbicida [4,5]. Ademas, el grupo >C=N-N-C(O)R representa un
importante farmacoéforo frente a diferentes blancos terapeuticos [4,6]. La hidrazona
obtenida (o-VaTPNNH) presenta capacidad quelante, con grupos N, O donores, para
la formacién de complejos metalicos estables.

METODOLOGIA

Sintesis: El compuesto se obtuvo a partir de soluciones metandlicas de o-HVa y
TPNNH, con agitacion y calentamiento suave (rendimiento 83%). La mezcla de
reaccion fue acidificada con HCI hasta pH = 3. Luego de una semana se formaron
cristales amarillos aciculares.

Estructura cristalina: Los datos de rayos-X se colectaron con un difractémetro Enraf-
Nonius Kappa CCD (radiacién MoKa, 1=0.71073 A) con el programa COLLECT [7] y
fueron reducidos con DENZO y SCALEPACK [8]. La estructura fue resuelta por
métodos directos con SHELXS [9] y refinada por cuadrados minimos con matriz
completa mediante SHELXL [10].

Espectroscopia: El espectro de IR del sélido (pastilla de KBr) se registrd6 en un
espectofotometro FTIR Bruker EQUINOX 55. Los espectros de absorcion electrénica
del compuesto en etanol y dimetilsulféxido se registraron con un espectrofotometro
Hewlett-Packard 8452-A, diode array, utilizando celdas de cuarzo de 10 mm. Los
espectros de RMN 'H y *3C, en solucion de de-DMSO, fueron medidos en un
espectrofotébmetro Bruker Advance |l 500 MHz.
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RESULTADOS

El espectro FTIR del compuesto o-VaTPNNH. H,O fue analizado en comparacion con
los correspondientes espectros de los precursores, o-HVa y TPNNH y asignado sobre
la base de datos reportados. Los modos caracteristicos de los grupos funcionales del
compuesto fueron identificados en las regiones esperadas [11]. La banda intensa en el
espectro a 1645 cm™ correspondiente a v(C=0) del aldehido desaparece, dando lugar
a otra a 1605 cm™, asignada a v(C=N) caracteristico de la formacion de la hidrazona.
Los estiramientos de la molécula de agua se observan en la region 3550-3450 cm™. La
banda de deformacion probablemente se encuentre superpuesta con la sefal intensa
a 1639 cm™, asignada a v(C=0) de la hidrazona.

El estudio por difraccion de RX indica que el compuesto cristaliza en el grupo espacial
ortorrombico P2,2:2; con cuatro moléculas por celda unidad. La estructura molecular
cuasi-plana es estabilizada por un puente de hidrégeno intra-molecular O-H....N. El
agua de cristalizacién vincula tres moléculas vecinas a través de los puentes de
hidrogeno N2-H...O1w, Ow-H...O3 y Ow-H...O1”, respectivamente. En la figura se
muestra un dibujo ORTEP [12] del compuesto con parte de los puentes de H, en linea
de puntos.

Los espectros de RMN (**C y 'H) muestran las sefiales esperadas para el anillo
bencénico y el heterociclo. Pudieron asignarse las sefiales de **C caracteristicas de
los grupos C=N (&: 141,2), C=0 (8:163,2) y O-CHj; (5: 56,3). En el espectro de 'H se
identificaron las sefiales de los grupos NH, OH, OCH; y H-C=N a valores de 6
concordantes con datos reportados [2,13,14].

Los espectros electrénicos se analizaron en comparaciéon con los correspondientes a
los precursores. En ambos solventes empleados se observa una fuerte absorcién con
maximo a 310 nm. Una segunda banda a menores longitudes de onda pudo ser
identificada para la solucion etandlica a 227nm y desplazada a menores energias para
la solucion en DMSO.

CONCLUSIONES

La condensacion de TPNNNH con o-HVa conduce a la formacion de una hidrazona
estable y con buen rendimiento de sintesis.

El analisis espectroscépico permite individualizar las sefiales propias de los diferentes
anillos y grupos funcionales.

El compuesto cristaliza como monohidrato. La estructura molecular presenta
interacciones de puente de hidrégeno intra e inter-moleculares.

La hidrazona posee diferentes sitios de coordinacién, pudiendo actuar como ligando
de gran versatilidad en la formacion de complejos de interés biolégico, en los que las
actividades individuales del ligando y de los biometales podrian incrementarse
sinérgicamente.
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