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1. INTRODUCAO

Chalconas sao substancias que podem ser encontradas em produtos
naturais, as quais podem ser extraidas de plantas ou obtidas por meios sintéticos
e, quando naturais, sdo encontradas em vegetais, principalmente nas flores tais
como, “tulipas”, “verénica” e “trevo azedo” (SIMOES et al, 2007). As chalconas
tem se destacado nos ultimos anos devido suas propriedades farmacologicas
atribuidas a presenca de a, B-insaturacdes. Diversas dessas propriedades séao
referentes a esse grupo de compostos, como: antiinflamatoéria, antifingica,
antileishimania, antitumoral, antioxidante, antitubercular (PANDHURNEKAR et al,
2013).

Um dos meétodos mais utilizados para a obtencdo destas moléculas é a
condensacao aldolica de Claisen-Schmidt, que se d& através da reacdo de uma
cetona com um aldeido aromatico, catalisada por uma base, apdés o tempo
reacional a sintese é neutralizada com um acido. Vale destacar que, as chalconas
sintetizadas sdo obtidas via quimica verde por se utilizar agua e etanol.
(CHETANA et al, 2009). Outra analise da literatura mostra que a reacao pode ser
acelerada via onda de ultrassom, tendo bons rendimentos em seus resultados (LI
et al, 2002).

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
pirazéis, pirimidinas, entre outros (ADOKAR et al, 2013).

Dentre estes compostos destacamos 0s pirazois, 0s quais Sdo compostos
aromaticos com cinco atomos de carbono e dois de nitrogénio nas posicbes 1 e 2
do anel (VOSKIENE et al, 2009). Como as chalconas, eles apresentam atividades
biologicas e farmacolégicas muito exploradas, entre elas anticancer, antiviral,
antidiabético e antibacteriana, além de sua alta reatividade quimica (PADMAJA et
al, 2011).

Levando em consideracéo a importancia dos compostos citados, o objetivo
deste estudo é desenvolver uma técnica para a sintese de uma série de pirazdis,
sendo estes usualmente estudados por serem moléculas bioativas tendo
chalconas como precursores. Este trabalho se detera na apresentacdo e
discusséao dos resultados obtidos durante o processo de sintese de chalconas.
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2. METODOLOGIA

A metodologia aplicada para construgao deste trabalho foi feita com base na
seguinte sintese de chalconas.

Em um baldo de 50 mL dilui-se 6 mmol de NaOH em 2 mL de etanol e 1 mL
de &gua. Nessa solucdo acrescentou-se 5 mmol de acetofenona e 5 mmol de
diferentes benzaldeidos substituidos. Essa mistura permaneceu sob agitacéo por
4 horas. Posteriormente, foi adicionado uma solucdo HCI 0,5% até neutralizar o
pH e posteriormente a reacao foi resfriada e filtrada a vacuo. A purificacdo deu-se
mediante a recristalizacdo em hexano e acetato a quente, obtendo-se assim um
produto e pureza elevada.

As substancias foram analisadas qualitativamente em cromatégrafo a gas
acoplado a um detector de massas, modelo GC-MS-QP 2010SE (Shimadzu,
Japao) equipado com autoinjetor AOC-20i. Foi utilizado uma coluna capilar Rtx-
5MS 30m x 0,25mm x 0,25um (PerkinElmer, EUA) nas seguintes condigdes
cromatograficas: temperatura inicial de 50°C subindo a 10°C/min até 280°C, e
permanecendo nesta temperatura por 10min; volume injetado: 1pL ; interface:
280°C; temperatura do injetor: 280°C; gas de arraste: hélio; fluxo linear de gas:
1,22 mL/min; split: 1:50; corrida em modo scan; faixa de massa 40 a 700 m/z;
voltagem do filamento de 70eV.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

De acordo com a metodologia utilizada foi sintetizada uma sequéncia de
chalconas por meio da acetofenona e dos diversos benzaldeidos substituidos
conforme mostrado na Figura 1.
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Figura 1 — Reacédo da Sintese de Chalconas

Por meio de analise de espectrometria de Massas (MS) observou-se um
alto grau de pureza dos compostos obtidos mostrados na Tabela 1. Além de ser
uma reacao relativamente rapida por ocorrer em 4 horas, ela se utiliza de agua e
etanol como solvente e a reacdo acontece a temperatura ambiente, sendo estes
aspectos ambientalmente positivos por tornar o processo mais limpo.

Tabela 1 — Chalconas Sintetizadas
Pureza Rendimento PF (Lit.) PF (Exp.)

Composto R PM (g/mol)

(%) (%0)° (°C) (°C)
1 H 208,0 96 60 58-60° 53-54
2 3-OH 224,2 100 63 150-153° 156-157
3 4-Br 286,0 100 65 124-125% 109-110
4 4-Cl 2427 97 66 108-110° 112-114
5 4-OCHs 238,1 100 61 62-65° 58-59

“Rendimento do produto recristalizado. "(SARDA et al, 2009); °(YADAV et al,
2010); ‘(Rtishchev et al, 2001).
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As figuras 2 e 3 mostram um cromatograma e um espectro de massas do
composto 2, respectivamente.

Cromatograma da Amostre: GP_CT_BR12
Tic

1.772.037

oty

|
e

T T T
40 0.0 20.0 0.0 .0

Figura 2 - Cromatograma do composto 2.

A Figura acima apresenta somente um pico no cromatograma, 0 que
mostra que o 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 2. -
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O espectro de massas mostra o ion m/z 224, referente ao peso molecular
do composto 2, conforme foi mostrado na Tabela 1. De forma analoga, os demais
compostos demonstram seus ions moleculares, confirmando a formacdo das
chalconas.

4. CONCLUSOES

Por meio dos resultados apresentados pode-se observar que a técnica
utilizada é eficiente principalmente porque a sintese acontece de forma rapida e
utiliza de reagentes de baixo custo e toxicidade. Além disso, os produtos sdo
obtidos em alto grau de pureza utilizando recristalizacdo, eliminando a
necessidade de gastos excessivos de solvente com uma purificacdo em coluna.
Isto faz com que a sintese de chalconas seja satisfatoria e proporcione uma boa
guantidade de material de partida para a posterior sintese de pirazais.
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