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Resumo

A busca de substancias com atividades bioldgicas tem grande interesse devido a resisténcia
bacteriana frente ao arsenal terapéutico existente. Os flavondides podem ser uma boa
alternativa, pelo fato de serem oriundos de fontes vegetais. Neste trabalho relata-se o estudo
da reac¢do da 2-hidréxi- acetofenona com p-anisaldeido, na tentativa de obter a 2-hidroxi-
chalcona, um intermediario chave na sintese de flavonoides. Neste estudo analisou-se os
produtos formados pela varia¢cdao das condi¢des de reacao, sob refluxo a 90°C, durante 3 horas
e 10% de solucdao de NaOH; a temperatura ambiente, sob agitacao e sem aquecimento e 10 %
de NaOH; e durante 3 horas de agitagao magnética utilizando solu¢dao a 50% de NaOH. A
mistura reacional foi analisada por HPLC, Espectrometria de massas e RMN de Hidrogénio. o
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Introducao

As chalconas, possuem dois aneis aromaticos conectados por uma cadeia insaturada de trés
carbonos com uma carbonila, sendo intermediarias da rota biossintética dos flavondides
(DIXON e STEEL, 1999). Tanto que, as 2’- hidroxi-chalconas, sao utilizadas nas sinteses dos
flavondides, pela ciclizagdo da hidroxila, formando o anel piranico (NAKANISHI, 1975). Os
flavondides, constituem uma familia de diversos compostos que podem ser agrupados em seis
subgrupos principais: flavonas, flavondis, catequinas ou flavandis, flavanonas, antocianinas e
isoflavonas (HOFFMANN-RIBANI e RODRIGUEZ-AMAYA, 2008). Aos flavondides sao atribuidas
diversas atividades bioldgicas (WANG, LI e BI, 2018), como a atividade antimicrobiana de grande
importancia. Possui atividade antifungica, inibindo a germinacao de esporos de patégenos de
plantas, atividade antiviral contra virus da imunodeficiéncia humana (HIV) (CUSHNIE e LAMB,
2005) e atividade anti-inflamatoéria (KIM, et al., 2004), entre outras. A utilizacao de 2-hidroxi-
acetofenona e benzaldeidos derivados, fornecendo a 2-hidréxi-chalcona correspondente, é a
principal rota sintética de obtenc¢do de flavondide (MPHAHLELE e FERNANDES, 2002),
entretanto varios outros produtos podem ser obtidos, o que o prejudica o rendimento da
chalcona de interesse. Devido a esse problema, foi feito um experimento no qual se variou
tempo de reagao, concentra¢ao do catalisador e temperatura de reagao.

Material e métodos

EQUIPAMENTOS UTILIZADOS: Espectrémetro de massas Waters Acquity TQD, Espectrometro de
RMN Bruker Ascend 400 (400 MHz), Cromatografo da linha Alliance e2695 (Waters), (P6s-
Graduacdo em Quimica/UFPA); PROCEDIMENTO DE REACAO: Foram realizados trés
procedimento de reacdo, A, B e C, seguindo o modelo, em um baldo de fundo chato de boca
esmerilhada de 250mL acoplado a um condensador de refluxo, foi adicionado 20mL de etanol,
3g de 2-hidroxi- acetofenona e 3mL de p-anisaldeido, Na rea¢dao A, 10mL hidréxido de sédio
(10%) e mantidos sob agitacao magnética a temperatura ambiente. por cerca de 3h, apds esse
periodo, foi armazenada em freezer por 24 hs. Na reacao B, 10mL hidréxido de sédio (50%) e
mantidos sob agitacdo magnética a temperatura ambiente. por cerca de 3h, apds esse periodo
foi armazenada em freezer por 24 hs. Na rea¢ao C, 10mL hidroxido de sédio (10%) e mantidos
sob agitacdo magnética, com refluxo (temperatura de 90°C) por cerca de 4h, apds esse tempo,
foi armazenada em freezer por 24 hs. Apds esse periodo todas as reacdes foram elaboradas,
fornecendo a mistura reacional em quantidades quantitativa, e submetidas a analise por HPLC,
Espectrometria de massas e RMN.

Resultado e discussao

Pela andlise dos cromatogramas das reacdes, verificam-se que nos procedimentos A e B,
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Procedimentos, com ligeira diferenca de intensidade. Devido possuir uma maior quantidades
de picoly,l?@ibfeito o espectro de RMN de Hidrogénio do procedimento C, pode-se observar a
auséncia da 2’-hidrdxi- chalcona o intermediario necessario para a sintese de flavonoide.
Entretanto, observam-se sinais relativos aos hidrogénios da metila, em 2,68ppm
(provavelmente do material de partida; 2-hidréxi-acetofenona), sinal relativo de hidrogénio
aldeidico 12,1ppm (provavelmente do material de partida; para-anisaldeido), em maior
concentracdo; e sinais relativo ao sistema ABB' (dd) 5,30; 3,45; e 3,30ppm, provavelmente pela
formacgdo da flavanona. Pelo espectro de massas do procedimento C, observa-se a presenca de
um pico de massa/carga de 254 (100%) e 238 (83%), correspondente a flavanona (C16H1403);
pico de massa/carga 136 correspondente a 2’-hidrdxi-acetofenona e para-anisaldeido (C8H802)
e também um de massa/carga em 272 (5%) correspondente ao intermediario de reacao,
provavelmente de 1-(2"-hidroxi- fenil)-3-hidréxi-3-(4-metoxi-fenil)-propan-1-ona (C16H1604).
Também, nado foi observado nenhuma informacgdo com rela¢ao a 2-hidréxi-chalcona.

Conclusoes

Pelos resultados obtidos pode-se verificar que a reacdao de condensag¢ao em meio basico,
utilizando 2-hidréxi-acetofenona para obtencdo de chalcona possui suas limitacdes. As
substancias obtidas a flavanona e o 1-(2"-hidroéxi-fenil)-3- hidréxi-3-(4-metoxi-fenil)-propan-
1-ona, ocorrem por meio de reacao de condensacdo, semelhante a obtencdo da 2"-hidroxi-
chalcona, ndo obtida. Os métodos utilizados foram bastante elucidativos, uma vez que
indicaram em tempo habil os produtos das reacdes, bem com as proporc¢des destes nas
misturas.
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