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1. INTRODUCAO

Compostos heterociclicos vém sendo amplamente estudados por
apresentarem diversas propriedades farmacoldgicas. Ressalta-se a importancia
das chalconas nos ultimos anos em razdo de suas propriedades farmacolégicas
atribuidas a presenca de a, B-insaturacdes. Propriedades como antiinflamatoria,
antifangica, antileishimania, antitumoral, antioxidante, antitubercular
(PANDHURNEKAR et al, 2013) sao referentes a esse grupo de compostos.
Chalconas séo substancias que podem ser encontradas em produtos naturais, as
qguais podem ser extraidas de plantas ou obtidas por meios sintéticos e, quando
naturais, sao encontradas em vegetais, principalmente nas flores tais como,
“tulipas”, “verdnica” e “trevo azedo” (SIMOES et al, 2007).

Devido a facilidade da sintese de chalconas e de sua versatilidade em
atividades bioldgicas, elas vém se tornando valiosos intermediarios para sintese
de novos farmacos (PANDHURNEKAR et al, 2013). Além disso, as chalconas
possuem uma estrutura muito flexivel, o que permite sintetizar a partir destas
diversos compostos, como pirazbis, pirimidinas, entre outros (ADOKAR et al,
2013).

Podemos destacar entre essas substancias, 0S pirazois 0S quais Sao
compostos aromaticos com cinco atomos de carbono e dois de nitrogénio nas
posicbes 1 e 2 do anel (VOSKIENE et al, 2009); tal como as chalconas, eles
apresentam atividades biolégicas e farmacolégicas muito exploradas, entre elas
anticancer, antiviral, antidiabético e antibacteriana, além de sua alta reatividade
quimica (PADMAJA et al, 2011).

Diferenciando-se da metodologia convencional para obtencdo dos pirazois,
Pizzuti e colaboradores usaram a irradiacdo ultrassom - que ja € bastante
utilizada em reacbes quimica — trazendo bons resultados, com economia de
energia e tempo (PIZZUTI et al, 2009). Outra tecnologia que esta sendo aplicada
com fins reacionais € a radiagcdo micro-ondas, que como o ultrassom, torna mais
eficiente o processo reacional. Eficiéncia essa atribuida a capacidade de
transformar energia eletromagnética em calor, desta maneira, a reacao €
acelerada. (RYBAKOV et al, 2013).

O principio de funcionamento do micro-ondas é baseado na geracdo de
ondas eletromagnéticas irradiadas no interior do aparelho. Quando os ions
recebem essa radiacdo, ha um alinhamento do campo elétrico e a medida que
esse campo oscila, os dipolos realinham-se alternadamente, causando o atrito
entre as moléculas de modo a perder energia em forma de calor. (KAPPE et al,
2008).

Levando em consideracdo a importancia dos compostos citados, o objetivo
deste estudo foi a obtencdo dos diferentes pirazois utilizando chalconas como
reagente de partida, relacionando a sua metodologia convencional com a
tecnologia micro-ondas.
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2. METODOLOGIA

A metodologia plicada para construcao deste trabalho foi feita com base na
sintese de pirazois convencional e a partir de testes variando diferentes intervalos
de tempo, temperatura e potencia a fim de encontra uma boa metodologia no
micro-ondas.

As substancias foram analisadas qualitativamente em cromatdgrafo a gas
acoplado a um detector de massas, modelo GC2010/GCMS QP2010, coluna Rtx-
5MS (30 m x 0,25 mm x 0,25 um, n° de série 786478), gas de arraste: He, vazao:
1 mL min?, temperatura do injetor: 250°, modo de injecdo Splitless, temperatura
inicial do forno: 40 °C, taxa de aquecimento do forno: 10 °C min', interface: 250
°C, temperatura da fonte de ions: 250 °C, modo de ionizacdo: impacto eletrénico
(70 eV), modo de aquisicdo de dados: SCAN, cut time: 4 min, intervalo de
aquisicao: 30-370 dalton. As amostras foram dissolvidas em acetona.

2.1. SINTESE DE PIRAZOIS CONVENCIONAL

Em um baldo de 50 mL diluiu-se 2 mmol de hidroxido de potassio em 10 mL
de etanol. Nessa solucdo acrescentou-se 2 mmol das diferentes chalconas
substituidas, mantendo agitacdo até solubilizar, e por fim foram inseridos 2 mmol
de tiossemicarbazida. A reacdo deve ficar sob agitacdo e refluxo por 4 horas a
uma temperatura de 70-75°C. Posteriormente, ela deve ser resfriada resultando
em um precipitado branco que deve ser filtrado.

2.2. SINTESE DE PIRAZOIS VIA MICRO-ONDAS

Em um baldo 50 mL diluiu-se 2mmol de hidréxido de potassio em 10mL de
etanol. Nessa solucdo acrescentou-se 2 mmol das diferentes chalconas
substituidas, mantendo a agitacdo ate solubilizar, e por fim foram inseridos 2
mmol de tiossemicarbazida. Posteriormente essa mistura é levada a um micro-
ondas por 20 minutos a uma temperatura de 50°C e 300 w de potencia.
Finalmente, é formado um precipitado branco que deve ser filtrado.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

De acordo com as metodologias utilizadas foram sintetizados uma serie de
pirazois utilizando tiossemicarbazida e diversas chalconas substituidas conforme
ilustrado na Figura 1.
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Figura 1 — Reacéo da Sintese de Pirazois

A partir dos pontos de fusdo obtidos observou-se que o0s produtos
encontrados para as duas metodologias utilizadas se assemelham, como ilustrado
na Tabela 1. Também, pode-se observar que o0 rendimento dos compostos
diminuiu de acordo com a variagdo do grupo substituinte, o que pode estar
relacionado a complexidade da molécula. Outrossim, apesar dos rendimentos
encontrados para a metodologia do micro-ondas serem menores, conseguiu-se



C-O2014

XXIICONGRESSODEINICIACAOCIENTIFICA
DAUNIVERSIDADEFEDERALDEPELOTAS

converter os reagentes em produto em 20 minutos, enquanto que na metodologia
convencional, o tempo de reacao foi de 4 horas.

Tabela 1 — Pirazois Sintetizados
Rendimento PF

Composto R PM (g/mol) (%) (°C)
la H 281,10 90 185-188
1b 3-OH 297,09 31 168-170
1c 4-Br 359,01 51 192-194
1d 4-Cl 315,06 48 175-177
le 4-OCHs 311,11 55 156-159
2a H 281,10 61 180-183
2b 3-OH 297,09 13 158-162
2C 4-Br 359,01 45 188-190
2d 4-Cl 315,09 34 172-175
2e 4-OCHs 311,11 30 149-152

#Rendimento do produto recristalizado.

As figuras 2 e 3 mostram um cromatograma e um espectro de massas do
composto la, respectivamente.
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Figura 2 — Cromatograma do composto la

A figura a cima representa somente um pico no cromatograma, 0 que
mostra que 0 composto obtido esta bastante puro. Os picos no inicio do
cromatograma referem-se ao solvente utilizado para solubilizar a amostra durante
a analise.
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Figura 3 — Espectro de Massas do composto 1a
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O espectro de massas mostra o ion m/z 281, referente ao peso molecular
do composto 12 conforme foi mostrado na Tabela 1. De forma analoga, os demais
compostos demonstraram seus ions moleculares, confirmando a formacdo dos
produtos esperados, pirazois.

4. CONCLUSOES

Por meio dos resultados apresentados pode-se observar que técnica via
micro-ondas é mais eficiente em questdo do tempo de reacdo, 0 que
consequentemente leva a um menor gasto de energia, tornando a metodologia
quimicamente favoravel ao meio ambiente. Além disso, os produtos sao obtidos
em alto grau de pureza, conforme ilustrado na Figura 2, o qual apresenta somente
um pico, utilizando apenas recristalizagdo, eliminando a necessidade de gastos
excessivos de solvente com uma purificagdo em coluna. Isto faz com que a
sintese de pirazois seja satisfatoria e proporcione um Otimo material a ser
estudado quanto a suas propriedades biolégicas.
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