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RESUMO

Este trabalho teve como objetivo sintetizar a 2,4’-di-metdxi-chalcona, produzir
seus derivados, para caracteriza-los e verificar a atividade alelopatica. A 2,4’-di-
metdxi-chalcona foi produzida pelo método de condensacéo de Claisen-Schimtd,
com bom rendimento (87%), utilizando os reagentes 4’-metéxi-acetofenona e
Orto-anisaldeido. Os derivados foram sintetizados a partir da 2,4’-di-metoéxi-
chalcona adicionando em reag¢des diferentes H202, Hidroxilamina, Uréia e Tio-
semi-carbazida, produzindo quatro substancias. A identificacdo foi feita
utilizando espectroscopia de RMN’H, *C, Massas e Infra-vermelho. Os testes
alelopaticos de inibicAo de sementes de plantas daninhas foram realizados
somente para Oxima e a 2,4’-di-metoxi-chalcona, onde foi observado uma
atividade significativa para inibicdo do crescimento, tanto do Hipocdtilo e da
Radicula de ambas as espécies, malicia e mata-pasto, nas concentraces de
100, 200 e 300 mg.L™.

Palavras-chaves: Chalcona, Alelopatia, Derivados.



FIGURA 01-
FIGURA 02-
FIGURA 03-
FIGURA 04-
FIGURA 05-
FIGURA 06-
FIGURA 07-
FIGURA 08-
FIGURA 09-
FIGURA 10-
FIGURA 11-
FIGURA 12
FIGURA 13
FIGURA 14
FIGURA 15
FIGURA 16
FIGURA 17
FIGURA 18
FIGURA 19
FIGURA 20
FIGURA 21
TABELA 01

LISTA DE FIGURAS E TABELAS

Equacdo quimica da reacdo de condensacéo da Chalcona...... 12
Mecanismo da reacao de Claisen-Schmitd................c.ccceevnnenees 13
Equacéao quimica da 2,4’-di-metoxi-chalcona............................ 14
Equacdo quimica da OXiMa.........ccoeecueeeeeeiiiiiiiee e siieeee e 15
Equacdo quimica da Oxazolidinona...............cccceeeeeecicininnnnnnnee. 16
Equacédo quimica do EpOXidO.......cccceeeeeieieeiieeiieiiiieeeieeeeeeiiniens 16
Equacédo quimica da formacao de Tio-semi-carbazona............. 17
Equacao quimica da Uréia...........cccuueeeiieiiiiiiiieeeeeeeee e 18
Espectro de RMN’H da 2,4’-di-metéxi-chalcona........................ 19
Espectro de RMN’H expandido da 2,4’-di-metoxi-chalcona...... 20
Espectro de *C da 2,4’-di-metéxi-chalcona...............cccceevveennns 20
Espectro de massas do EpOXido...........cccuveeeeeiniiiiiiineie e, 21
Esquema de fragmentacao do EpOXido...........cccvveeeeiiiiiiicennnnns 22
Espectro de infravermelho do EpOXido........cccoeeeeeieeeeieninnennnnn. 22
Espectro de massas da Oxazolidinona..............cccceevvvvvvvvnvnnnnnns 23
Esquema de fragmentacdo da Oxazolidinona........................... 24
Espectro de infravermelho da Oxazolidinona..............c.ccc.ceue... 24
Espectro de massas da OXima.........ccoeveveveiiiiiiieeeeieiiiiieeeeeeeeinnns 25
Espectro de infravermelho da OXxima.........ccooeeevvviiiiiiiiieieiiiinnnn. 25
Espectro de massas da Tio-semi-carbazona.................ccceeeee. 26
Espectro de infravermelho da Tio-semi-carbazona.................... 27

Resultado dos testes alelopatiCoS.........cccccvvvviiiiiiiiieieeee e 27



LISTA DE SIGLAS, ABREVIATURA E SIMBOLOS

d Dubleto

dd Dubletoduplo

ddd Duplo duplodubleto

dl Dubleto largo

d Deslocamento quimico em parte por milh&o
EtOH Etanol

Fig Figura

°C Graus Celsius

mL  Mililitros

g Grama

h Horas

Hz Hertz

J Constante de AcoplamentoEscalar (Hz)
MeOH Metanol

NaOH Hidréxido de Sédio

HO- on Hidroxila

RMN!H RessonanciaMagnética nuclear de Hidrogénio
RMN2C RessonanciaMagnética nuclear de carbono-13
s Simpleto

sl Simpleto largo

TMS Tetrametilsilano

UV Ultra-Violeta

IV Infravermelho

EM Espectro de Massas



SUMARIO

LINTRODUGAOD. .....coiiieieeee ettt ee et eae et e et neaens 10
2 OBJIETIVOS. ..ottt ettt n e, 11
2.1 OBJETIVOS GERAIS ..ottt ee e en et en e en et en e 11
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS .....oovouiieieeeeeeeieeeseeeeeeeeeeeseee s s e s 11
3 REVISAO BIBLIOGRAFICA ...t en e 11
B.AALELOPATIA ..ottt ee et n s et ee st ennen e 11

3.2 SINTESE DE CHALCONAS VIA CONDENSACAO DE CLAISEN- 12
SCHMI D T ettt

4 PARTE EXPERIMENTAL ..ottt e e e ees 13
4. 1EQUIPAMENTOS UTILIZADOS. ...ttt et 13
4.2 REAGENTES E SOLUGCOES .....coioiiiieeeeee et 13
4.3 PROCEDIMENTO PARA OBTENCAO DAS SUBSTANCIAS.........cccceveeeee. 14
4.3.1 Sintese de 2,4’-di-metOXi-ChalCona...........ccoceuuiiiiiiiiiiiiiie e, 14
4.3.2 Sintese de 2,4’-di-metéxi-chalcona-oXima..........cccooeevvviiiiiiiieciiie e, 15
4.3.3 Sintese de 2,4’-di-metoxi-chalcona-oxazolidinona.................coevcvvivvinnnee. 15
4.3.4 Sintese de 2,4’-di-metoxi-chalcona-epoxido............oooviiiiiiiiiiiiiiiiiiiieeee 16
4.3.5 Sintese de 2,4’-di-metodxi-chalcona-tio-semi-carbazona.............cccceevvveee... 17
4.3.6 Sintese de 2,4’-di-metOXi-ChalCoNa-Ur€ia...........coouueeeeeiiiiieieiieeee e 17
4.4 AVALIACAO DA ATIVIDADE ALELOPATICA DAS SUBSTANCIAS........... 18
5 RESULTADOS E DISCUSSOES.......c.ccoiiveeeecieeeiee e, 18
5.1 IDENTIFICAGOES DAS SUBSTANCIAS......cccotiiiiiieiirieeeeie e 19
5.1.1 Identificagao de 2,4’-di-metdxi-chalcona..............ccccvvviiiiiiiniiiicieceeeeeii, 19
5.1.2 Identificac8o dO EPOXIAO. ..........uuuuuuriiiieeeeeieiie et e e e e e e evennnnannes 21
5.1.3 Identificac@o do OXazolidiNnONa..........ccoeeeeeieiiiicie e 22
5.1.4 1dentificaGA0 O OXIMEL.....uuiiriiiiieeeiiiiie e 24
5.1.5 Identificag@o do Ti0-SEMI-CarbaAZONA. .........cceeeiieeiiiiiiii e 26
5.2 RESULTADO DO TESTE ALELOPATICO......cccevieveteeeeeeeee e 27
B CONCLUSAD . ...ttt enens 28

REFERENCIAS BIBLIOGRAFICAS........cootiietieeeiece et 29



10

1 INTRODUCAO

O aumento da populagcéo acarreta consigo o aumento da producao de
alimentos, sendo introduzido no inicio do século XX, os fertilizantes que séo
responsaveis pelo aumento da produtividade da atividade agroindustrial. Porém,
0 uso crescente tem se tornado um problema ambiental e de salde publica,
gquando se observa que o0 uso dessas substancias pode ser nocivo a natureza,
pelo motivo dos compostos conhecidos serem pouco seletivos, e de saude
publica, pelo fato de residuos dessas substancias persistirem em alimentos
tratados e serem prejudiciais a saude (SISINNO & OLIVEIRA-FILHO, 2013).

A preocupacao com tais poluentes tem estimulado a ciéncia a buscar novas
tecnologias menos agressivas ao meio ambiente (SISINNO & OLIVEIRA-FILHO,
2013).

O Brasil € um dos maiores exportadores de carne do mundo, possuindo o
maior rebanho, o que implica ser uma atividade de grande importancia
econdmica. A sustentabilidade da pecuaria brasileira esta baseada na pastagem,
pois 90% da producdo brasileira esta baseada exclusivamente em pasto
(PEREIRA, et al., 2011). As plantas daninhas s&o um dos principais fatores
responsaveis pela baixa produtividade das pastagens brasileiras. Tanto as
plantas invasoras quanto as forrageiras requerem para seu desenvolvimento,
agua, luz, nutrientes e geralmente se adaptam ao ambiente por selecédo natural
(SILVA, 2006).

O controle dessas plantas daninhas é claramente necessério, porém a
erradicacdo de algumas espécies pode ser extremamente dificil. Os métodos de
controle mais empregados sao o quimico (herbicidas, tais como as triazinas e
sais de glifosato) (SISINNO & OLIVEIRA-FILHO, 2013) e mecanico, dependendo
do tipo e densidade das plantas a serem controladas (SILVA, 2006). Os
herbicidas se encontram entre as substancias mais preocupantes do ponto de
vista ambiental, particularmente devido as suas caracteristicas de mobilidade de
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solo, o que os leva a serem mais facilmente detectadas em aguas subterraneas
(SISINNO & OLIVEIRA-FILHO, 2013).

Chalconas sdo quimicamente definidas como cetonas a- insaturadas, com
esqueleto 6-3-6 e nicleo 1,3-diarilprop-2-en-1-ona (SOUZA, JUNIOR, AQUINO,
2011). As Chalconas fazem parte da classe dos flavondides, como uma de suas
subclasses, onde tanto a carbonila quanto a porgéo olefinica estédo ligadas a
grupamentos aromaticos. Possuem amplo espectro de atividade biolégica e sédo
alvos de vérios estudos de isolamento, identificacdo e investigacdo de
propriedades biologicas (DORNAS, et al., 2008), como antifungica,

antibacteriana, antileishmania, entre outras (VOLTOLINI, 2010).

2 OBJETIVOS

2.1 OBJETIVOS GERAIS

Sintetizar e caracterizar a 2,4’-di-metoxi-chalcona e derivados, para

utilizacdo em bioensaios alelopaticos.
2.2 OBJETIVOS ESPECIFICOS

e Sintetizar a 2,4’-di-metoxi-chalcona e derivados.

e Determinar a atividade alelopética da 2,4’-di-metoxi-chalcona e derivados
sintetizados sobre a inibicdo da germinacdo das sementes de planta
daninha de area de pastagem Malicia (Mimosa pudica L.) e Mata Pasto
(Senna obtusifolia).

e Caracterizar as chalconas e derivados sintetizados utilizando métodos
fisico-quimicos de identificacdo, ressonancia magnética nuclear de

hidrogénio e de carbono-13, IV e Massas.

3 REVISAO BIBLIOGRAFICA

3.1 ALELOPATIA
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O conceito descreve a influéncia de um individuo sobre o outro, seja
prejudicando ou favorecendo o segundo, e sugere que o efeito é realizado por
biomoléculas (denominadas aleloquimicos) produzidas por uma planta e
lancadas no ambiente (SILVA, 2006). Alelopatia € o fenbmeno em que plantas
interagem entre si, geralmente de maneira nao-especifica, via metabdlitos
secundarios dispersos no ambiente, abaixo ou acima do solo, esses compostos
reduzem a competicdo de outras espécies por inibir sua germinacdo ou
crescimento (PEREIRA, et al., 2011)

3.2 SINTESE DE CHALCONAS VIA CONDENSACAO DE CLAISEN-SCHMIDT

A reacdo de Claisen-Schmidt (Figura 1) é descrita como a reacdo de
condensacdo de aldeidos aromaticos com cetonas alifaticas ou alquil-aril-
cetonas na presenca de um alcali aguoso para formar cetonas a, B-insaturadas
(VOGEL, 1989).

Figura 1 — Equacgéo quimica da reacao de condensacgédo da Chalcona

O primeiro passo é a condensacdo alddlica envolvendo a adigcédo
nucleofilica do carbanion derivado da metil-cetona para o carbono da carbonila
do aldeido aromatico. Em seguida, desidratacdo da hidroxi-cetona para formar

um composto conjugado que ocorre espontaneamente (Figura 2).



Figura 2 — Mecanismo da reacéo de Claisen-Schmitd

4 PARTE EXPERIMENTAL

4.1 EQUIPAMENTOS UTILIZADOS

e [EspectrOmetro de ressonancia magnética nuclear Varian Mercury DX-300
(P6s-Graduacéao em Quimica/ UFPA);

e Céamara de Germinacao;

e Medidor de Ponto de Fusédo. Marca: GEHAKA. Modelo: PF-1000;

e Chapa Agitadora com aquecimento. Marca QUIMIS.

e Espectrometro de Massas

e EspectrOmetro de Infravermelho

4.2 REAGENTES E SOLUCOES
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Hidroxido de sédio (NaOH) 10%, etanol (EtOH), metanol (MeOH),
Isopropanol, acetato de etila, cloroférmio, 4’-acetofenona, orto-anisaldeidos,

Perdxido de Hidrogénio (H2032), Hidroxilamina e Uréia, todas PA, Sigma-Aldrich.

4.3 PROCEDIMENTO PARA OBTENQAO DAS SUBSTANCIAS
4.3.1 Sintese de 2,4’-di-metoxi-chalcona

Em balédo de fundo chato e boca esmerilhada (125mL), foram adicionados
na sequéncia: o solvente (15mL; EtOH ou MeOH), a 4’-metdxiacetofenona
(3,15g), o catalisador (10mL de solucdo de NaOH 10%) e orto-anisaldeido
(3,399) (Figura 3). A mistura de reacdo foi mantida em agitacdo magnética a
40°C por 3h. Posteriormente, foi resfriada e deixada em freezer durante 24h.
ApoGs esse periodo foi feito a lavagem, para retirar o excesso de base, e extracdo
com acetato de etila (ou cloroférmio). Em seguida foi feito a secagem e a
evaporacao do solvente.

Obteve-se um liquido viscoso castanho com rendimento de 86,88%.

6~ 4
0
HyC™ i | . £ 3
| ek o . &

= + I 0

| 0 CH,

CHs “CH,
' - - - . O
4'-metoxiacetofenona c-anisaldeido 2. 4'-di-metoéxi-chalcona

Figura 3 — Equagéo quimica da 2,4’-di-metoxi-chalcona

RMN-'H (300MHz; CDCls) &: 7,63 (dd, 1H, J=1,5Hz, J=7Hz; H-6), 6,93 (d,
1H, J=8Hz; H-3), 6,98 (dd, 1H, J=7Hz, J=7Hz; H-5), 7,36 (ddd, 1H, J=8Hz, J=7Hz,
J=1,5Hz; H-4), 8,10 (d, 1H, J=16Hz; H-7), 7,63 (d, 1H, J= 16Hz; H-8), 8,03 (d,
2H, J=8,7Hz; 0,9Hz; H-2" e H-6"), 6,97 (dt, 2H, J=8,7Hz; 0,9Hz), 3,90 (s, 3H; C2-
OCHB3), 3,87 (s, 3H; C4"-OCH3).

RMN-33C (75MHz; CDCI3) &: 123,9 (C1), 158,5 (C2), 111,0 (C3), 131,4
(C4), 120,5 (C5), 129,0 (C6), 139,3 (C7), 122,4 (C8), 189,1 (C9), 131,2 (C1),
130,6 (C2)), 113,6 (C3), 163,1 (C4), 113,6 (C5’), 130,6 (C-6"), 55,34 (C2-
OCHB3), 55,38 C4"-OCH3).
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4.3.2 Sintese de 2,4’-dimetoxi-chalcona-oxima

Em baldo de fundo chato e boca esmerilhada (125mL), foram adicionados
na sequéncia: o solvente (15mL; EtOH ou MeOH), a 2,4’-di-metdxi-chalcona
(39), o catalisador (3g de Na=SOa) e Hidroxilamina (3g) (Figura 4). A mistura de
reacdo foi mantida em agitacdo magnética a temperatura ambiente por 24h.
Posteriormente, foi resfriada e deixada em freezer durante 24h. ApOs esse
periodo foi feito a lavagem e extracdo com acetato de etila (ou cloroformio). Em
seguida foi feito a secagem e a evaporacdo do solvente. Posteriormente o
produto foi recristalizado em acetato de etila e metanol.

Obteve-se cristais brancos, P.f. 124-132 e rendimento 52,95%.

" ~ ]
N 0 e
HiC” | R l _ Naso, | HaC ™ | s |
B Ha NHon S | O\CH3
@ I

Figura 4 — Equacgéo quimica da Oxima

IV (KBr): 3050, 3000, 1590, 1680, 1500, 1000, 750.

EM (70eV): 284(3,96%: [M+1]"), 266(14,85%: [M-17]*), 137(100%),
107(33,66%; [A-43]*).

4.3.3 Sintese de 2,4’-di-metdxi-chalcona-oxazolidinona

Em baldo de fundo chato e boca esmerilhada (125mL), foram adicionados
na sequéncia: o solvente (15mL; EtOH ou MeOH), a 2,4’-di-metdxi-chalcona
(39), o catalisador (10mL de solucdo de NaOH 10%, mais 2g de CaCOs) e
Hidroxilamina (3g) (figura 5). A mistura de reacdo foi mantida em agitacdo
magnética a 40°C por 5h. Posteriormente, foi resfriada e deixada em freezer
durante 24h. Apos esse periodo foi feito a lavagem e extracdo com acetato de

etila (ou cloroférmio). Em seguida foi feito a secagem e a evaporacdo do
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solvente. Posteriormente o produto foi recristalizado em acetato de etila e

metanol.
Obteve-se cristais brancos, P.f. 124-128 °C e rendimento 23,84%.

0
== | HiE" | =
HQC/O R X CaCo, /A & = /
; | ‘ & NaOH/NH,OH ik N\
= “CH, e
| ) %
0 CH,

Figura 5 — Equacgéo quimica da oxazolidinona
IV (KBr): 2970, 1650, 1590, 1680, 1500, 1410, 1200, 1000, 800.

EM (70eV): 284(2,97%; [M+1]*), 283(18,81%; [M+]*), 175(2,97%),
136(100%; [B+29]*), 135(72,28%; [B+30]*).

4.3.4 Sintese de 2,4’-di-metdxi-chalcona-epdxido

Em balédo de fundo chato e boca esmerilhada (125mL), foram adicionados
na sequéncia: o solvente (15mL; EtOH ou MeOH), a 2,4’-di-metdxi-chalcona
(1,59), o catalisador (2mL de solucdo de NaOH 10%) e peroxido de hidrogénio
(5 mL) gotejado (figura 6). A mistura de reacao foi mantida em agitacéo leve por
alguns minutos, e imediatamente levada ao freezer durante 24h. Apés esse
periodo foi feito a lavagem e extracdo com acetato de etila (ou cloroférmio). Em
seguida foi feito a secagem e a evaporacdo do solvente. Posteriormente o
produto foi recristalizado em acetato de etila e metanol.

Obteve-se cristais brancos, P.f. 75-83°C e Rendimento 72,67%.

H-_,_C/O | R | R H202 H3C/O | \\ /ﬁ) N
o} o}

Figura 6 — Equacé&o quimica do epoxido
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IV (KBr): 3000, 1680, 1590, 1680, 1500, 1470, 1260, 800, 750.

EM (70eV): 285(19,80%: [M+1]*), 284(6,93%; [M+]*), ,135(100%; [A+28]*).

4.3.4 Sintese de 2,4’-di-metoxi-chalcona-tio-semi-carbazona

Em balédo de fundo chato e boca esmerilhada (125mL), foram adicionados
na seqiéncia: o solvente (15mL; EtOH ou MeOH), a 2,4’-di-metdxi-chalcona
(3,39g), o catalisador (5 gotas de HCI concentrado) e Tiossemicarbazida (1,19)
(Figura 7). A mistura de reacao foi mantida em agitacdo magnética a temperatura
ambiente por 3h. Posteriormente, foi resfriada e deixada em freezer durante 24h.

cloroformio). Em seguida foi feito a secagem e a evaporagdo do solvente.
Posteriormente o produto foi recristalizado em acetato de etila e metanol.

Obteve-se cristais vermelhos, P.f. 149-153°C e Rendimento 56,59%.

=
N 0 a8
| B HC™ ™ Z
HC ™ N £ =5 \{\ | 0.
A | CN,H.S H CH,
- 8L HC !\1
H CHs
I HI\|J/
HoN

Figura 7 — Equacgédo quimica da formacgédo de Tio-semi-carbazona

IV (KBr): 3360, 3250, 1590, 1470, 1230, 1110, 1020, 840, 750.

EM (70eV): 340(26,73%, [M-1]*), 306(100%, [M-35]%), 292(25,74%),
239(55,44%), 222(13,86%), 58([CSN]*).

4.3.5 Sintese de 2,4’-di-metoxi-chalcona-uréia

Em baldo de fundo chato e boca esmerilhada (125mL), foram adicionados

na sequéncia: o solvente (10mL de Isopropanol), a 2,4’-di-metéxi-chalcona (19),

o catalisador (10mL de solucédo de NaOH 10%) e Uréia (2g) (Figura 8). A mistura
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de reacao foi mantida em agitacdo magnética a frio por 3h. Posteriormente, foi
resfriada e deixada em freezer durante 24h.

Obteve-se Material vermelho, esta sintese ainda esta em andamento,
sendo necessario recristalizar o produto a fim de obter seu rendimento e ponto

de fuséo.

A
5 |
_CNHO il | = H
H3C T NaOH L = O\CH3
|~ NH
NH
0

Figura 8 — Equacéo quimica da uréia

4.4 AVALIACAO DA ATIVIDADE ALELOPATICA DAS SUBSTANCIAS

Os bioensaios de germinacdo foram desenvolvidos em cémaras de
germinacao, com temperatura constante de 25°C e fotoperiodo de 12 horas. A
germinacao foi monitorada em periodos de 5 dias, com contagens diarias e
eliminacdo das sementes germinadas. Foram utilizadas trés placas de Petri, de
9,0cm de diametro, forrada com papel de filtro qualitativo, cada placa recebeu 15
sementes. As avaliacbes das substancias foram feitas nas concentracdes de
100, 200 e 300mgL 1, tendo como solvente o cloroférmio. Cada placa de Petri de
9,0cm de diametro recebeu 3mL de solucdo. Apés a adicdo das solugdes,
deixou-se evaporar 0 solvente e adicionou-se 3mL de &gua destilada. As
substancias foram adicionadas apenas uma vez, no inicio de cada bioensaio,
sendo adicionada, a partir de entdo, apenas agua destilada, sempre que se fazia
necessario. Como plantas receptoras, foram utilizadas as espécies de plantas
daninhas de &rea de pastagem cultivada malicia (Mimosa pudica L.- Familia

Fabaceae) e mata-pasto (Senna obtusifolia L.).

5 RESULTADOS E DISCUSSOES

5.1 IDENTIFICACAO DE SUBSTANCIAS
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Para a 2,4’-di-metoxi-chalcona, foi empregado espectrometria de RMN'H e
C13, Para os derivados, utilizou-se espectrometria de infravermelho e

Espectrometria de massas, a fim de confirmar a estrutura e os grupos funcionais.
5.1.1 Identificagao da 2,4’-dimetdxi-chalcona

Nos espectros de RMN!H, identifica-se os sinais relativos aos hidrogénios
H-8 e H-7 como um sistema do tipo AB, com o dupleto de constante de
acoplamento de J=16Hz, indicando a conformacado trans. Também, os sinais
relativos aos hidrogénios aromaticos e aqueles relativos aos hidrogénios das
metoxilas em (3,860 — 3.900). Para o anel A foi verificado o sistema AA'BB’ de
H-3'- H-5 e H-2' — H-6’ em (6,960 — 6,989), e (8,025 — 8,054), respectivamente
(Figura 9 e 10).

lab ran ufgl
heriberto-lourivaldo
iv-28 (cdcl3)

ran 610h08
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6 4
5 -
CH30 6 7 3
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3 - 8
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Figura 9 — Espectro de RMN’H da 2,4’-di-met6xi-chalcona
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Figura 10 — Espectro de RMN’H Expandido da 2,4’-di-meto6xi-chalcona

No espectro de RMN13C (75MHz; CDCI3) da 2,4’-dimetoxi-chalcona,
foram identificados os sinais relativos aos carbonos aromaticos, aos carbonos
olefinicos (C7 e C8), aquele relativo ao carbono carbonilico (C9) e aos carbono

da metoxila (Figura 11).

13C OBSERVE

lab rmn ufpa

heriberto-lori
28 (cdcl3

fv= 13) -
rmn 575c07 @ - 5
operador marcal a »
0808 07 2 « 6 4
18,0 mg ? 3.
tempo = 11 minutos CH30_,°
4 N 7 3
Pulse Sequence: s2pul 2
c2 2
c6' : 9 OCH.
. 5 3
c3 : 8
cs 6 o
g a5 SER-E 3
a s 3 H
c7 C6csg cs
« c3
o e
H g
c2 C1 cf W
co c4
T
J. L m 55.50 ppm
" A - -
180 160 140 120 100 a0 60 a0 Ppm

Figura 11 — Espectro de '*C da 2,4’-di-metOxi-chalcona.



21

5.1.2 Identificacdo do Epo6xido

Com base no espectro de massas (Figura 12), os derivados apresentam
picos intensos referentes a fragmentos estruturalmente informativos para a
confirmacédo de sua estrutura (Figura 13). No espectro de massas, observa-se
gue o pico referente ao ion molecular (M+1) tem m/z relativa & massa molar do
Epoxido de 284 g/mol, dando uma férmula molecular C17H1604, que coincide com
a formula estrutural proposta para o Epéxido. Bem como, o provavel produto

fornecido pelo seu material de partida.

15Sep- 2017 126736
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Figura 12 — Espectro de massas do Epoxido
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Figura 13 — Esquema de fragmentacao do Epdxido

No espectro de infravermelho (Figura 14), observa-se o estiramento da
carbonila, por uma banda forte entre 1680 cm. Préximo a 900 cm é observada
uma banda média, referente ao estiramento do oxigénio do anel oxirana,
observou-se também o estiramento das ligagdes metdxila, em uma banda forte
proximo a 1260 cm-?.
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60—

50— -
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3900 3600 3300 3000 2700 2400 1950 1800 1650 1500 1350 1200 1050

Figura 14 — Espectro de infravermelho do Ep6xido

5.1.3 Identificagdo da Oxazolidinona



23

No espectro de massas (Figura 15), observa-se que o pico referente ao ion
molecular (M+) tem m/z relativa a massa molar da Oxazolidinona de 283 g/mol
(Figura 16), dando uma formula molecular Ci7H17NOs, que coincide com a
férmula estrutural proposta para a Oxazolidinona. Bem como, o provavel produto

fornecido pelo seu material de partida.

15Sep 2007 10420
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Figura 15 — Esquema de fragmentacéo da Oxazolidinona
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Figura 16 — Espectro de massas da Oxazolidinona

O espectro de infravermelho (Figura 17) apresenta estiramento do grupo
NH com as bandas médias proximas a 1410-1440 cm™. A amida mono-
substituida aparece como bandas médias préximas entre 1500-1530 cm™. O
estiramento das ligacdes dos éteres aromaticos entre 1170-1260 cm.

%T | |

PR ‘ T s
3900 3600 3300 3000 2700 2400 1950 1800 1650 1500 1350 1200 1050 900 750 600 450
Figura 17 — Espectro de infravermelho da Oxazolidinona

5.1.3 Identificagdo da Oxima

No espectro de massas (Figura 18), observa-se que o pico referente ao ion
molecular [M+H]* tem m/z relativa & massa molar da Oxima, de 283 g/mol, dando

uma formula molecular C17H17NOs, que coincide com a férmula estrutural
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proposta para a Oxima. Bem como, o provavel produto fornecido pelo seu

material de partida.
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Figura 18 — Espectro de massas da Oxima

O espectro de infravermelho (Figura 19) apresenta o estiramento do grupo
OH acima de 3000 cm™. Também € observavel o estiramento das ligacdo da
imina substituida entre 1560-1620 cm™.
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Figura 19 — Espectro de Infravermelho da Oxima
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5.1.3 Identificacdo da Tio-semi-carbazona

No espectro de massas (Figura 20), observa-se que o pico referente ao ion
molecular (M+) tem m/z relativa & massa molar da Tio-semi-carbazona, de 341
g/mol, dando uma férmula molecular CisH19N3O2, que coincide com a férmula
estrutural proposta para a Tio-semi-carbazona. Bem como, o provavel produto

fornecido pelo seu material de partida.

15Sep- 2017 10224
AB FILHO. 340 1 10 008 SUSPrE Of 340E
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Figura 20 — Espectro de massas da Carbazona

O espectro de infravermelho (Figura 21) apresenta o estiramento do grupo
amina (NH2) em bandas médias acima de 3000 cm™. O grupo Imina substituida
€ apresentado pelo estiramento da banda forte entre 1600-1650 cm™. Entre
1440-1500 cm™ pode ser observado o estiramento relativo ao grupo NH, e por

fim, observa-se o estiramento relativo ao grupo C=S entre 1300-1400 cm™.
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Figura 21 — Espectro de infravermelho da Carbazona

5.2 RESULTADO DO TESTE ALELOPATICO

O teste realizado demonstrou (Tabela 1), que na inibicdo de germinacao a
2,4’-di-metoéxi-chalcona obteve resultados bons em ambas as espécies de
daninhas, enquanto a oxima somente obteve tais resultados nas plantas da

espécie Malicia.

No entanto, no teste de inibicdo do crescimento, a oxima obteve bons
resultados em ambas as espécies, tanto na inibicdo do desenvolvimento do

Hipocdétilo quanto da Radicula.

Germinacao
Malicia Mata-pasto
Substancia 100 200 300 100 200 300
W 2
3] 30% 40% 58% 10% 26% a8% |2
| =
i~ o
=N T 20% 37% 23% -5% 2% 5% |
Crescimento
Malicia
Radicula Hipocotilo 2
Substancia 100 200 300 100 200 300 |g
N ET 30% 40% 58% 10% 26% as% |Z
o Y CH, 20
N o
Mata-pasto
Radicula Hipocotilo 2
Substancia 100 200 300 100 200 300 |g
i =
W 57% 40% 45% 44% 38% 2% |2
: 3,
oot o

Tabela 1 — Resultados dos testes alelopéticos
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6 CONCLUSAO

A 2,4’-di-metdxi-chalcona foi obtida com 6timo rendimento e teve sua
estrutura confirmada pelos métodos fisicos de RMN de 'H e de ®C.
demonstrando que a condensacao de Claisen-Schmidt é uma boa via sintética
para a sua producéo.

Os derivados da 2,4’-di-metodxi-chalcona foram sintetizados com bons
rendimentos, com algumas excec¢des as quais pode-se procurar otimizacdo. A
estrutura dos derivados foi confirmada por espectro de Massas e Infravermelho.
Pretende-se em trabalhos futuros obter também os espectros de RMN’'H e *C
de tais derivados.

Nos testes alelopaticos somente foram testadas as substancias Oxima e
2,4’-di-metbxi-chalcona, que obtiveram bons resultados em condi¢des
especificas de concentracdo e dependendo a espécie de planta daninha testada.
Em trabalhos futuros pretende-se realizar os mesmos testes com as outras

substancias apresentadas neste trabalho.
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