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1. INTRODUCAO

As chalconas representam uma das principais classes de produtos
naturais, podendo ser encontrada nos mais diversos tipos de plantas (CARLO
et al., 1999), sendo consideradas moléculas precursoras dos flavondides e
isoflavondides, além de serem utilizadas também como intermediarios
importantes para a sintese de uma série de compostos heterociclicos (FU et al.,
2011). Sendo assim, o interesse pela obtencdo de chalconas naturais e de
analogos sintéticos tem aumentado nos ultimos anos em virtude de muitas
chalconas possuirem atividades bioldgicas, tais como: antimicrobiana, anti-
inflamatoria, antiulcerativa, antimalaricas, anticancer, antioxidante (BANDGAR
et al., 2010), dentre outras.

Considerando sua sintese, o principal método utilizado é a reacao
classica da condensacdo de Claisen-Schmidt, na presenca de uma base
aguosa alcalina (PETROV et al., 2008). As chalconas possuem um esqueleto
estrutural comum, o 1,3-diaril-2-propen-1-ona, que pertence a familia dos
flavondides de cadeia aberta, contendo dois anéis aromaticos A e B unidos por
trés carbonos em um sistema carbonilico a,B- insaturado (Figura 1).

Figura 1: Nacleo fundamental de uma chalcona.

Para obtencdo desses compostos € possivel a utilizacdo de sistemas
reciclaveis em sintese organica, tais como catalisadores em suporte sélido e
solventes ndo volateis como a glicerina, que também é oriunda de fonte de
energia renovavel. Nesta linha, o uso de fluoreto de potassio suportado em
alumina (KF/Al,O3) tem aumentado, e é considerado um sistema catalitico
verde para um grande namero de transformacdes (VICTORIA et al., 2009).

Assim, buscando uma metodologia mais limpa para as reacdes, 0 N0SSO
grupo fez um estudo onde usando KF/Al,O3; e glicerina como solvente,
consegue-se sintetizar chalconas de forma rapida e simples podendo ser
facilmente isoladas por filtragdo e evitando a geracdo de grandes quantidades
de sais no final da sintese, bem como o uso de bases fortes.

2. METODOLOGIA
Para a sintese de chalconas utilizou-se um baldo de duas bocas de 25

mL, onde se adicionou 1 mmol de acetofenona 1, 1,2 mmol de benzaldeido 2,
glicerina e Al,O3/KF (50%) como catalisador (Esquema 1). A reacdo acontece


mailto:biancawaskow@hotmail.com
mailto:katidm@hotmail.com
mailto:raquelgjacob@yahoo.com.br

C2013 18A22/11
XXIICONGRESSODEINICIAGAOC NOPREDIOCAMPUSPORTO
DAUNIVERSIDADEFEDERALDE PELOTAS RUAGOMESCARNEIRON®]

sob atmosfera de nitrogénio, munido de agitacdo magnética e aquecimento. O
consumo dos materiais de partida foi acompanhado por cromatografia em
camada delgada (CCD). O produto 3 foi extraido com acetato de etila e agua
destilada, seco com sulfato de magnésio anidro e separado do solvente sob
pressao reduzida. O produto foi purificado por coluna cromatografica de silica

gel.
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Esquema 1. Reacédo para a sintese de chalconas.

3. RESULTADOS E DISCUSSOES

Com um estudo preliminar variou-se os solventes (Tabela 1). Pode-se
perceber que a melhor condi¢cdo reacional para a sintese das chalconas foi
utilizando-se a glicerina como solvente (Tabela 1, Linha 1), obtendo-se um
rendimento de 72% e também contemplando os principios da quimica verde
em relacdo ao uso de solventes toxicos, sendo este totalmente verde.

Tabela 1: Estudo do solvente.

Linha Solvente Temperatura °C Rendimento (%)
1 Glicerina 90 72
2 Etanol 70 60
3 THF 60 30
4 DMF 90 61
5 PEG-400 60 70

ApGs o estudo sobre qual o melhor solvente, realizou-se a sintese das
chalconas, utilizando acetofenonas e benzaldeidos substituidos (Tabela 2).

Tabela 2: Sintese de chalconas substituidas.

Linha Acetofenona Benzaldeido Produto Tempo Rendimento
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Foi possivel perceber que utilizando acetofenonas substituidas (Tabela
2, Linhas 1, 2 e 3) os produtos foram obtidos com rendimentos satisfatorios. Ja

guando se utilizou a 4-hidroxiacetofenona néo foi possivel observar a formacéao
do produto (Tabela 2, Linha 4). Pode-se observar que quando se utilizou a 4-
bromoacetofenona que possui um grupo receptor de elétrons, o rendimento foi
um pouco menor em relacdo aos substituintes doadores de elétrons como
metoxi e metil. Quando se variou os aldeidos pode-se perceber novamente que
com o substituinte metdxi (Tabela 2, Linha 5) obteve-se melhor rendimento em
relacdo ao grupo receptor de elétrons (Tabela 2, Linha 6) e também foi obtido
em um menor tempo reacional. Pode-se perceber também que quando se
utilizou a 4-metoxiacetofenona e o 4-clorobenzaldeido, doador e receptor de
elétrons respectivamente, obteve-se novamente o produto final com bom
rendimento (Tabela 2, Linha 7).

Dentro da classe das chalconas, outros compostos de interesse sao as
tiochalconas, que sdo compostos formados a partir da adicdo de tidis em
compostos carbonilicos o,B-insaturados. O interesse frente a esses produtos
ocorre devido a formacdo da ligacdo carbono-enxofre. Compostos contendo
enxofre apresentam propriedades distintas como redox, catalitica e ligacdes
com metais, como por exemplo, as metaloproteinas. Para a sintese das
tiochalconas 4, realizou-se uma reag¢do one pot (Esquema 2) onde apos 4
horas de reacdo houve a formacao da chalcona, entdo adicionou-se 2 mmol de
benzenotiol 3 para a formacdo do produto. Variou-se os tidis, cetonas e
aldeidos (Tabela 3).

o o SH
@A + @A Ho+ @ ALO/KE (50%) ‘A/K‘
Glicerina, N5, 90°C
1 2 3

Esquema 2: Reacdo para sintese de tiochalconas.

H3CO

Foi observado que quando o benzenotiol foi utlizado (Tabela 3, Linha 1)
foi possivel obter tiochalconas com excelentes rendimentos. Ja quando se
utilizou um tiol com grupo doador de elétrons (Tabela 3, Linha 2) notou que
houve um leve decréscimo no rendimento. Ao utilizar acetofenona, benzaldeido
e tiol ambos com grupos doadores de elétrons (Tabela 3, Linha 3) foi possivel a
formacéo do produto com rendimento de 55%.
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Tabela 3: Sintese de tiochalconas.

Tempo Rendimento
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4. CONCLUSAO

Pode-se concluir que foi desenvolvida uma nova metodologia sintética
simples e limpa, onde variando-se 0s reagentes foi possivel obter as
respectivas chalconas e tiochalconas, utilizando um solvente néo téxico e nao
volatil como o glicerol, que contempla os principios da Quimica Verde. Os
produtos foram obtidos de maneira simples, por aguecimento convencional e
com rendimentos satisfatorios.
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