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Introducéo

As substancias organicas frequentemente demonstram uma flexibilidade significativa
para modificacGes estruturais, exibindo propriedades fisicas ou biolégicas muito interessantes.
Entre esses, destacam-se as chalconas e seus derivados. As chalconas sdo um grupo de
compostos polifendlicos. Elas podem ser obtidas sinteticamente pela condensacdo de Claisen-
Schmidt, em meio basico (Bitencourt et al.,2020), entre um aldeido aromatico e uma
acetofenona, sdo definidas como carbonilas o, insaturadas (enonas) ligadas em suas
extremidades por dois anéis aromaticos, possuindo estrutura quimica definida como 1,3-diaril-
prop-2-en-1-ona (Figura 1).

Figura 1: Estrutura quimica da chalcona

=

O

Fonte: Autor, 2024

Os derivados de chalconas, tal como a dibenzalacetona (Figura 2), possuem
caracteristicas evidentes, diretamente atribuidas ao grupamento enona e seus diferentes
substituintes nos anéis arilicos, assim, estabelecendo consideraveis relagdes entre a sua
estrutura e suas atividades. Além disso, as chalconas apresentam grande potencial farmacéutico,
na literatura apresentam diversas atividades biologicas como atividade antiviral (Ishitsuka et
al., 1982a), anti-inflamatorias (Herencia et al., 2002) e atividades antibacterianas (Alcaraz et
al., 2000; Lin et al., 2002).

Figura 2: Estrutura quimica da dibenzalacetona
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Diversos estudos investigaram a influéncia dos substituintes ligados as chalconas e seus
derivados (oximas e curcuminas), atribuindo suas atividades as funcbes estruturais de
carbonilas, metoxilas e hidroxilas. No contexto da identificacdo espectral das substancias
chalconas e seus derivados, objetos do presente estudo, destaca-se a analise das propriedades
vibracionais por meio de técnicas espectroscopicas, de FT-IR e RMN H. Este estudo detalha
as chalconas e seus derivados, especificamente as substancias (C1) (1E,4E)-1,5-difenil-penta-
1,4-dien-3-ona, (C2) (2E)-1-(4-hidroxifenil)-3-(2-metoxifenil)prop-2-en-1-ona, (C3) (1E,4E)-
1,5-bis-(2-metoxifenil)penta-1,4-dien-3-ona, (C4) (1E,4E)-1,5-bis-(3-metoxifenil)penta-1,4-
dien-3-ona e (C5) (1E,4E)-1,5-bis-(3,4,5-trimetoxifenil)penta-1,4-dien-3-ona (Figura 3).

Figura 3: Estrutura quimica das substancias C1, C2, C3, C4 e C5
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Material e Métodos

Neste estudo, investiga-se as chalconas e seus derivados, devido a sua variabilidade
estrutural e propriedades fisicas e quimicas. Para a identificacdo dessas substancias, utiliza-se
métodos de espectrometria, especificamente a espectrometria de RMN e a espectrometria de
infravermelho por FT-IR. Sendo realizadas busca e comprovacao na literatura em diversos sites
académicos e bases de dados, como Google Scholar, Scielo, Periédicos Capes, SpectraBase
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para garantir uma revisdo abrangente e atualizada das técnicas espectroscopicas aplicadas as
substancias, objetos do presente estudo.

A espectrometria de RMN registra a interacdo da radiagdo eletromagnética na regido de
radiofrequéncias com a amostra em um campo magnético, analisando os sinais relativos dos
hidrogénios alfa e beta as carbonilas. No caso das chalconas e seus derivados, deslocamentos
quimicos especificos, de H-7 em 6 ~7,77 ¢ H-8 em 6 ~7,11, aparecem como dupletos com
acoplamento de ~J=16,4Hz, indicando uma ligacdo do tipo trans. Substituintes nos anéis
aromaticos, como metoxilas e hidroxilas fendlicas, podem alterar esses deslocamentos devido
a ressonancia dos elétrons 7.

Além da RMN, a espectrometria de infravermelho por transformada de Fourier (FTIR)
foi aplicada para analise estrutural, identificando grupos funcionais e padr@es vibracionais das
substancias estudadas. Em particular, da carbonila a, B-insaturada, que apresenta bandas
vibracionais caracteristicas entre 1860 e 1640 cm ™. Essas técnicas, em conjunto, fornecem uma
visdo abrangente da estrutura molecular e das influéncias dos substituintes nos deslocamentos
quimicos, contribuindo para a identificacdo e caracterizacdo das substancias analisadas.

Equipamentos utilizados

Todas as amostras foram sintetizadas em laboratério por condensagdo de Chaisen-
Schmdit. A obtencédo de espectros de FTIR se deu a partir da utilizacdo dos equipamentos da
marca Bruker e modelo Vertex 70V do Laboratorio de Espectroscopia Vibracional e Altas
Presses da UFPA (LEVAP/ UFPA) na técnica de espectroscopia de infravermelho de FT-IR
(Fourier-transform infrared), obtendo o espectro infravermelho de cada amostra. Os espectros
de FT-IR das substancias foram medidos em ambiente utilizando ATR com amostras em pd.
Para a analise dos espectros em bandas vibracionais de 2390 a 2290 cm™ a presenca do COs..

Resultados e Discussao
Espectrometria de infravermelho

Diante os espectros de FT-IR obtidos das amostras de chalconas, obteve-se valores
especificos para cada amostra. Para o presente estudo, faz-se a analise em especifica das
carbonilas a,fB-insaturadas, ao qual entre os carbonos o, esta situada uma ligagao dupla, onde
a partir da interpretacdo dos espectros podemos compreender a presenca destas em bandas de
nameros de onda de 1860cm-1 a 1660cm-1 .

Para a substancia C1, (1E,4E)-1,5-difenilpenta-1,4-dien-3-ona (Dibenzalacetona), o
espectro de FT-IR (Figura 4) apresenta uma banda de absorcdo intensa caracteristica da
carbonila a,B-insaturada (C=0) na faixa de 1649 cm™'. Além disso, sdo observadas duas bandas
medianas em 1626 cm™ e 1589 cm™, que podem ser atribuidas as vibragdes de estiramento
C=C conjugadas com a carbonila. A presenca dessas bandas indica a conjugagéo entre o grupo
carbonila e as duplas ligagdes C=C.
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Figura 4: Espectro de FT-IR da substancia C1
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Fonte: Autor, 2024

No espectro de FT-IR (Figura 5) da substancia C2, (2E)-1-(4-hidroxifenil)-3-(2-
metoxifenil)prop-2-en-1-ona, apresenta uma banda de transmitancia associada ao grupo
carbonila (C=0) com alongamento vibracional em 1570 cm™, caracteristico de carbonilas
a,Binsaturadas, onde a conjugacdo com a dupla ligacdo C=C reduz a frequéncia de estiramento
da carbonila. Os substituintes no anel aromatico, como o grupo hidroxila (-OH) no 4-
hidroxifenil, podem formar ligacdes de hidrogénio intramoleculares, afetando as bandas de
estiramento O-H e C-O, enquanto o grupo metoxi (-OCHs) no 2-metoxifenil contribui para a
modificacdo das frequéncias vibracionais devido ao efeito de ressonancia e a doacdao de elétrons
através do oxigénio.

Figura 5: Espectro de FT-IR da substancia C2
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Fonte: Autor, 2024.

O espectro de FT-IR (Figura 6) da substancia C3, (1E,4E)-1,5-bis-(2- metoxifenil)penta-
1,4-dien-3-ona, exibe uma banda de transmitancia atribuida ao grupo carbonila (C=0) com
alongamento vibracional em 1668 cm™. Esta observagdo sugere a presenca de efeitos
conjugativos oriundos dos grupos metoxila presentes nas substancias. Além disso, outras
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bandas caracteristicas podem ser observadas, como as bandas de estiramento C=C em torno de
1612 cm™ e as bandas de deformacao fora do plano C-H aromatico entre 7410 cm™ ¢ 710 cm ™.
Essas caracteristicas espectrais indicam a complexidade estrutural da substancia e a influéncia
dos substituintes metoxila na conjugacdo eletrdnica e nas propriedades vibracionais da
molécula.

Figura 6: Espectro de FT-IR da substéncia C3
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Fonte: Autor, 2024.

A anélise do espectro de FT-IR (Figura 7) da substancia C4, (1E,4E)-1,5-bis-(3-
metoxifenil)penta-1,4-dien-3-ona, revela uma banda de transmitancia correspondente ao grupo
carbonila (C=0) com um pico de alongamento vibracional em 1654 cm™. Este valor sugere a
influéncia dos grupos substituintes fendlico e metoxila presentes na estrutura molecular. Em
contraste, a literatura descreve que a mesma substancia apresenta uma banda especifica para a
ligagdo C=O na regido de 1233,5 cm™ e para a carbonila o,p-insaturada na faixa de 1641,5

cm!, destacando diferencas notaveis entre as amostras.
Figura 7: Espectro de FT-IR da substéncia C4

Fonte: Autor, 2024.
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Para a substancia C5, (1E,4E)-1,5-bis-(3,4,5-trimetoxifenil) penta-1,4- dien-3-ona, o
espectro de FT-IR (Figura 8) apresenta uma banda de transmitincia associada ao grupo
carbonila (C=0) com um pico de alongamento vibracional em 1616 cm™. Este dado sugere
uma modificacdo nas propriedades vibracionais devido a presenca dos grupos substituintes
fendlico e metoxila.

Figura 8: Espectro de FT-IR da substancia C5

Fonte: Autor, 2024.
Espectrometria de RMN-'H

A espectrometria de RMN-'H analisa a interacdo da radiacéo de radiofrequéncia com a
amostra em um campo magnético, focando nos sinais dos hidrogénios alfa e beta as carbonilas.
A numeracdo dos sinais relativos aos hidrogénios nos espectros de RMN-1H esta apresentada
na Figura 9. Devido a presenca de substituintes idénticos, ocorre a superposi¢ao dos sinais,
tornando desnecessaria a enumeracdo completa da molécula. Nos espectros de RMN-tH (400
MHz; CDCIs) das substancias analisadas, os sinais relativos aos hidrogénios H-8 e H-7 foram
identificados como um dubleto do tipo AB, com constante de acoplamento J de
aproximadamente 16,0 Hz, tendo o H-7 como sendo o mais desprotegido, devido a conjugacéo
do sistema enona, indicando a conformagcédo trans das estruturas. Além disso, foram observados
sinais correspondentes aos hidrogénios aromaticos e as metoxilas.

Figura 9: Numeragéo adotada para as atribuic@es relativas aos hidrogénios no espectro de RMN-H das
substéncias



A 63° Congresso Brasileiro de Quimica
X ay BQ 05 a 08 de novembro de 2024
o Salvador - BA

CH3 H3C
GHa 07 O g
O 4 , O
H.C 3 CH
3 3
6 7
O
5 5
OH
4 6 '
8
3
2 7 o
O @)
HyC”

Fonte: Autor, 2024.

Observa-se para a substancia C1, (1E,4E)-1,5-difenilpenta-1,4-dien-3-ona, o0s
correspondentes a esses hidrogénios aromaticos (Figura 10), os sinais relativos aos hidrogénios
um multipleto centrado em & 7,44 (area 3H), H-7 em 6 7,77 e H-8 em 6 7,11 com J=16,4Hz

(&rea de 1H cada).
Figura 10: Espectro de RMN-!H da substancia C1
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Fonte: Autor, 2024.

Para a substancia C2, (2E)-1-(4- hidrdxifenil)-3-(2-metoxifenil)prop-2-en-1-ona,
(Figura 11), observam-se os sinais relativos (400 MHz; CDCI3) aos hidrogénios, H-8 em 6 6,88
(dd, 1H, J=8,2, 7,7 Hz); H-7 em & 7,21 (dd, 1H, J=7,7, 2,1 Hz (Feitosa et al., 2021).
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Figura 11: Espectro de RMN-!H da substancia C2
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Fonte: Yarkov, 2016.

Na substancia C3, (1E,4E)-1,5-bis-(2- metdxifenil)penta-1,4-dien-3-ona, observam-se
0s sinais relativos (Figura 12) aos hidrogénios da metoxila na posi¢do meta, como um singleto
em 06 3,93 (4rea de 3H), H-7 em & 8,09 e H-8 em 6 7,20 com J=16,4Hz (area de 1H cada).

Figura 12: Espectro de RMN-!H da substancia C3
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Fonte: Autor, 2024.

Na substancia C4 (1E,4E)-1,5-bis-(3- metoxifenil)penta-1,4-dien-3-ona, observam-se
os sinais relativos aos hidrogénios da metoxila na posi¢do para, como um singleto em o 3,86
(&rea de 3H), H-8 em 6 6,977 (d, 1H, J=16Hz) e H-7 em & 7,71 (d, 1H, J=16Hz) (Figura 13).

Figura 13:Espectro de RMN-!H da substancia C4
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Nota-se para a substancia C5 (1E,4E)-1,5-bis-(3,4,5- trimetoxifenil)penta-1,4-dien-3-
ona, os sinais relativos aos hidrogénios das trés metoxilas centrado em 8 3,90 (4rea de 9H), H-
8 em 4 6,98 (d, 1H, J=16Hz) e H-7 em 6 7,66 (d, 1H, J=16Hz) (Figura 14).

Figura 14: Espectro de RMN-H da substancia C5.
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Fonte: Autor, 2024.
Conclusotes

Os resultados obtidos através das analises de espectrometria de infravermelho por
Transformada de Fourier (FT-IR) e ressonancia magnética nuclear de hidrogénio (RMN 1H)
permite compreensdo das estruturas e conformacdo das substancias organicas estudados acerca
da influéncia dos substituintes ao anel aromatico aos hidrogénios ligados a carbonila a,f3-
insaturada dos substancia de chalconas e derivados. Os espectros de IV mostraram-se
consistentes com a presenca de ligacGes especificas, como a carbonila. A identificagdo das
chalconas realizada através da ressonancia magnética nuclear de hidrogénio (RMN 1H), onde
os hidrogénios a e B a carbonila apresentaram uma constante de acoplamento trans (~16Hz), e
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deslocamento quimico para hidrogénios ligados a carbonila o,p-insaturada em funcdo aos
ligantes presentes nos grupamentos aril, com valores préximos ao especulado H-7 (6 ~7,77) e
H-8 (6 ~7,11) Estudos futuros devem focar na ampliagdo das metodologias, incluindo a
combinacdo com outras técnicas espectroscopicas e a aplicacdo de métodos computacionais
para uma analise mais aprofundada. A analise comparativa com a literatura validou nossos
métodos e resultados, demonstrando concordancia significativa com dados anteriores. Apesar
das limitagdes, como a necessidade de amostras puras, 0s métodos empregados se mostraram
robustos e eficazes.
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