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RESUMO

A sintese organica teve nascimento em 1828 por meio da sintese da ureia por
Friederich Wohler, a sintese das dibenzalacetonas sdo moléculas que vem tendo um
aumento na comunidade cientifica e isso se deve a sua vasta zona de aplicagdes,
que é possivel devido ao seu sistema conjugado, essa caracteristica permite
aplicacoes em atividades biolégicas como anti-inflamatoéria e antioxidante como
também, aplicacbes em fotoprotetores e o estudo do efeito solvatocrémico. O
presente trabalho tem por objetivo a sintese dos derivados das dibenzalacetonas e o
estudo do efeito solvatocromico. Nesse sentindo, 13 derivados das
dibenzalacetonas n-substituidas foram obtidos a partir de uma reagdo de
condensacdao alddlica, com algumas modificagbes nas rotas sintéticas em intervalos
de tempos que variaram de 15 min. — 72h, com rendimentos na faixa de 43 — 96%.
Esses compostos foram caracterizados por técnicas espectroscopicas de
Ressonancia Magnética Nuclear de Hidrogénio (RMN tH), Carbono 13 (RMN 13C —
DEPTQ) e Infravermelho com Transformada de Fourier (FTIR). Na andlise também
foram realizados os testes de solubilidade, apresentando boa solubilidade em DMSO
e Cloroférmio e também a andlise do efeito solvatocrémico foi realizada. Nos testes
de UV-Vis com o uso de solventes polares foram observados alteragbes para
maiores comprimentos de onda e nos teste da analise do espectro de emisséo de
fluorescéncia em solventes que apresentam maiores polaridades, também
apresentaram as maiores intensidade para a maioria dos compostos. A partir dos
testes realizados s&do observados que alguns compostos apresentam boas
perspectivas de aplicacbes em fotoprotetores e atividades biolégicas, como por
exemplo, atividades anti-inflamatadrias e citotéxicas.

Palavras-chave: Dibenzalacetonas, sintese organica, efeito solvatocrémico,

condensacdao alddlica, UV-Vis, fluorescéncia.



ABSTRACT

The organic synthesis was born in 1828 through the synthesis of urea by Friederich
Wohler, the synthesis of dibenzalacetones are molecules that have been increasing
in the scientific community and this is due to its wide range of applications, which is
possible due to its conjugated system, this feature allows applications in biological
activities such as anti-inflammatory and antioxidant as well as applications in
photoprotectors and the study of the solvatochromic effect. The present work aims at
the synthesis of dibenzalacetone derivatives and the study of the solvatochromic
effect. In this sense, 13 derivatives of n-substituted dibenzalacetones were obtained
from an aldol condensation reaction, with some modifications in the synthetic routes
in time intervals ranging from 15 min. - 72 h, with yields in the range 43 - 96%. These
compounds were characterized by spectroscopic techniques of Hydrogen Nuclear
Magnetic Resonance (1H NMR), Carbon 13 (13C NMR - DEPTQ) and Fourier
Transform Infrared (FTIR). In the analysis also solubility tests were performed,
showing good solubility in DMSO and Chloroform and also the solvatochromic effect
analysis was performed. In the UV-Vis tests with the use of polar solvents, changes
for longer wavelengths were observed, and in the fluorescence emission spectrum
analysis tests in solvents that present higher polarities, they also presented the
highest intensities for most compounds. From the tests performed it is observed that
some compounds present good prospects for applications in photoprotectors and
biological activities, such as anti-inflammatory and cytotoxic activities.

Keywords: Dibenzalacetones, organic synthesis, solvatochromic effect, aldol

condensation, UV-Vis, fluorescence.
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1. INTRODUCAO

As dibenzalacetonas séo cetonas a, B — insaturadas também chamadas de bis-
chalconas, sendo essas extraidas da curcumina. Trata-se de uma classe natural
encontrada na natureza, principalmente, no acafrdo-da-terra, além de ser um

predecessor da classe dos flavonoides. (Oliveira, et. al. 2021).

O seu uso vem aumentando com os anos, tendo uma grande variedade de
aplicacoes biologicas como atividades antioxidante, antifungica, antimicrobiana, anti-
inflamatdria, entre outras. A presenca do sistema a, f — insaturado na sua estrutura
a torna um aceptor de Michael, e faz com que suas moléculas tenham um sistema
conjugado, tendo estados de energia proximos, permitindo assim, que seja possivel
a absorcéo de luz visivel, fazendo com que seja alvo de testes para a producao de
protetores solares. (LYNCH, et. al. 2021)

As dibenzalacetonas sao derivadas das chalconas que s&o oriundas da
natureza, mas para que seja possivel um estudo em maior escala, sua producéo é
realizada em laboratoério, por meio da sintese organica, nesse caso a partir de uma
reacdo de condensacdo aldolica, que ocorreu entre 2 equivalentes de aldeidos
aromaticos e cetona em meio basico. A condensacao alddlica trata-se, portanto, da

formacgao de ligagbes duplas a, B conjugadas a carbonila. (Oliveira, et. al. 2021)

Seu fator de absorcao da luz UV-Vis desencadeou a analise em fotoprotetores e
o estudo solvatocrobmico de moléculas derivadas das dibenzalacetonas a, f —
insaturadas, devido ao seu sistema conjugado e por ser um cromoforo organico,
relatado no decorrer deste trabalho. (SILVA, et. al. 2022). O estudo solvatocrémico
se baseia nas mudancas de posi¢cdes e intensidades ocorrentes nas bandas do
espectro a partir de mudancas nas polaridades dos solventes. (PAIVA, 2010)

Portanto, devido o amplo espectro biolégico das dibenzalacetonas com destaque
a fotoprotecdo e sondas florescentes, o presente trabalho se baseou na sintese dos
derivados das dibenzalacetonas, sendo necessarias algumas alteracdes nas rotas
sintéticas, como no tempo reacional Também foram realizados testes de solubilidade
e o0 estudo do efeito solvatocrémico a partir de analises do UV-Vis e do espectro de

emissao de fluorescéncia.
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2. FUNDAMENTAGCAO TEORICA

2.1. SINTESE

“A quimica cria seus proprios temas. Esta habilidade
criativa, similar a arte, essencialmente a distingue de
outras ciéncias naturais.” (M. Berthelot —
1827-1907).

E. J. Corey, detentor do prémio Nobel de Quimica em 1990, afirmou que “Um
quimico sintético € mais que um estrategista com logica. Ele € um explorador
altamente influenciado na arte de especular, imaginar e também criar. Estes
elementos dao a ele um toque de artista que dificiimente poderia ser incluido nos
compéndios dos principios bésicos de sintese. Estes elementos sdo reais e

extremamente importantes.” (COREY, E.J., et. al. 1989)

A sintese orgéanica ganhou grande desenvolvimento gracas as necessidades
e a curiosidade humana. Temos como grande descoberta na Quimica Organica, a
sintese da ureia, em 1828 por Frederich Wohler, sendo esse o marco para o
nascimento da sintese na Quimica Organica. (FERREIRA, V. F., et. al. 2002).

Mas a Quimica Orgéanica pode ser associada a outros ramos da
Quimica, como a Quimica Medicinal, podemos exemplificar pela rea¢éo de Willian H.
Perkin, que sintetizou o corante mauveina, em 1856. Essa sociedade explica os
principais alvos escolhidos por quimicos organicos sintéticos ao longo dos anos, ja
gue as moléculas possuem tanto complexidade estrutural, como grande diversidade

em atividades bioldgicas e/ou farmacoldgicas. (FERREIRA, V. F., et. al. 2002)

A Quimica Organica sintética esta em continuo desenvolvimento, para novas
metodologias sintéticas, assim como, o aperfeicoamento das técnicas de analise.
Variando as rotas sintéticas para a produgdo de um mesmo produto para um maior
rendimento e menor nimero de etapas, e gragas aos avancos tecnologicos, elaborar
metodologias para moléculas com alto carater de enantiosseletividade. (FERREIRA,
V. F., et. al. 2002).

16



2.1.1. Condensacdo alddlica

As dibenzalacetonas sédo formadas a partir de uma reacdo de condensacao
alddlica, que possui dois equivalentes de benzaldeidos, produzindo assim uma
molécula grande, com ligagdes T conjugadas, isso faz com que se tenha
favorecimento das polaridades, conseguidas a partir de grupos doares (D) ou
aceptores (A) de elétrons presentes nos aldeidos arométicos de partida. (Oliveira,
et. al. 2021)

A reacdo de condensacao aldodlica, trata-se de uma reag¢do envolvendo um
aldeido n&o enolizavel e cetona, em uma equivaléncia de 2:1, respectivamente, para
gue se obtenha uma dibenzalacetona. A reacdo entre os dois reagentes forma um
produto, em sua maioria de coloracdo amarela. A reacao trata-se do acoplamento C-
C, sendo uma reacdo de adicdo nucledfila, que ocorre na presenca de uma base,

formando uma ligac&o 1 nos carbonos a e 3 a carbonila. (LYNCH, et. al. 2021).

A reagdo ocorre em meio basico, em que a base remove o hidrogénio o da
cetona levando a formacéo do ion enolato (a depender da forca da base empregada)
que por sua vez ataca o carbono da carbonila do aldeido conduzindo a um B-hidroxi-
aldeido ou cetona que por sua vez sofre reacdo de eliminacdo Elcb formado o
composto carbonilico a,p-insaturado (Esquema 1), a reacdo € repetida para que

assim ocorra a formagao de uma bibenzalacetona a, p — insaturada. (Imagem 3, pag.

).

Esquema 1 — Esquema geral de uma reacdo de condensacao alddlica, com apenas um

equivalente.

17



) Metodologias

Apesar das reacdes de sintese das dibenzalacetonas serem semelhantes,
tratando-se de uma reagdo de condensacédo alddlica, seus procedimentos podem ter
alteracdes em solventes, equivaléncia, meio reacional e temperatura. Como também
pode ser usado benzaldeidos diferentes para que ocorra a formacdo de

dibenzalacetonas com substituintes diferentes em cada lado. Como por exemplos:

1) 2 equivalentes distintos de benzaldeido com uma solu¢cdo de KOH 10%, a
0°C. (Oliveira, et. al. 2021).

2) 2 equivalentes de benzaldeido, em uma solucdo de NaOH, a temperatura
ambiente. (INSUASTY, et. al. 2021; BALE, A. T., et. al. 2018).

18



2.2. DIBENZALACETONAS

As dibenzalacetonas sdo também conhecidas como bis-chalconas ou
derivados de chalconas. Sendo essas uma classe natural, encontrada em frutas,
vegetais, pétalas, cascas, folhas e raizes de arvores e plantas, € um antecessor dos
flavonoides, podendo existir como isdmeros cis ou trans, entretanto, o isdmero trans

é termodinamicamente mais estavel, sendo esse, favorecido. (Oliveira, et. al. 2021).

Na natureza, as dibenzalacetonas podem ser consideradas responsaveis pela
pigmentacdo amarela e vermelha, isso se deve a sua estrutura conjugada. Plantas
como Angelica keiskei, Glycyrrhiza infla e Piper aduncum séo utilizadas por nativos
devido ao seu potencial medicinal, sendo ricas em derivados de chalconas. (RANI,
et. al. 2019)

As dibenzalacetonas sdo derivadas e extraidas da curcumina, encontrada no
acafrdo-da-terra, utilizado entre outras coisas como um remédio herbal para o
tratamento de feridas, ictericia e artrite reumatoide. (BHARTI, et. al. 2003). Também
usada para inibir a proliferacdo de varias células tumorais, tendo atividade anti-
angiogénese e antimetastica, que pode ser explicada pela sua capacidade de induzir
apoptose e assim, inibindo a ativagcdo do fator de transicdo prosurvival NFkB
(BHARTI, et. al. 2003). Além disso, as dibenzalacetonas apresentam atividade anti-
inflamatdria que esta relacionada a sua capacidade de inibir a regulacdo do COX-2
(ZHANG, et. al. 1999; WEBER, et. al. 2005).

) Importancia e aplicacfes das dibenzalacetonas

Durante os anos os derivados das chalconas e dibenzalacetonas vém
atraindo um maior interesse, devido a sua vasta gama de aplicacfes bioativas, como
aplicacbes em atividades anti-inflamatdria, antimicrobiana, antioxidante,

anticancerigeno, antifungico etc. (Oliveira, et. al. 2021)

As Bis-chalconas, que tém como base o bifenilo possuem atividades
anticancerigenas contra o cancro da mama humano (MCF7 e mda-mb-231), linhas
de células HelLa e rim embrionario humano. (BALE, A. T., et. al. 2018). Além disso,
também sdo estudadas no tratamento da a-glucosidade como atividades inibitorias
(Tabela 1 — pag. 22). (BALE, A. T., et. al. 2018).
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A vasta gama de aplicacdes se deve ao seu grande numero de hidrogénios
substituiveis presentes no anel aromético da molécula, tendo assim um significativo
potencial biologico, facilitando para que ocorram manipulacdes sintéticas. (RANI, et.
al. 2019). E consideravel acreditar que a presenca das duplas ligacbes em
conjugacdo com a carbonila tem a principal propriedade responsavel por essas
atividades, pois sao aceptores de Michael. (INSUASTY, et. al. 2021).

A dibenzalacetona € uma cetona a, B — insaturada, ou seja, possui um
sistema conjugado, em que 0s seus estados iniciais e 0s estados excitados estao
mais proximos em energia. Ou seja, a luz visivel, torna-se suficiente para que 0s
elétrons sejam excitados, o que indica a maior proximidade nos estados de energia.
(LYNCH, et. al. 2021).

Dentre essas aplicacbes, os derivados das dibenzalacetonas também sao
encontrados em algumas formulas de protetores solares, por possuir como
caracteristica a absorcao da luz UV, fazendo com que essa absor¢cdo na pele seja
reduzida. (LYNCH, et. al. 2021). A forte absorcao na regido UV-A do espectro, é um
efeito da conjugacédo 1. A sua geometria (podendo ser considerada planar) e o seu
grau de conjugacédo nos analogos das dibenzalacetonas séo diferentes, absorvendo
na regido do UV-A (315-400 nm), devido a sua estrutura altamente conjugada.
(LEIGH e HUCK, 2010).

Os fotoprotetores sdo compostos que apresentam um efeito protetor aos raios
solares. No caso dos derivados da dibenzalacetona, apresentam efeito quimico, ou
seja, absorvem seletivamente a radiacdo do UV e assim, permite a transmisséo da
luz visivel. (MURTINHO, et. al. 2010).

Algumas aplicagfes biologicas de derivados da dibenzalacetona se observam

na tabela 1 abaixo.
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Tabela 1 — Aplicac@es bioldgicas dos derivados da dibenzalacetona n-substituidos

03

Estrutura Efeito Biol6gico Acdo inibitéria (ICsouM + SEM?) Ref. / DOI
(o)
PP : : _
) O O ) Inibigdo da o - Amilase 172+01 https.//d0|.0rq/10.1(())136/|.b|00rq.2018.05.0
Molecular Weight: 303.18 -
()
) O O . Inibigdo da o - Amilase 180+ 007 https.//d0|.orq/lO.l%éG/Lbloorq.2018.05.0
Molecular Weight: 392.08 -
(o]
NN X . .
. O O » Inibigdo da o - Amilase 163+0.18 https.//d0|.orq/10.1%136/|.b|oorq.2018.05.0
Molecular Weight: 294.34 -
0] . . .
O M O Inibigdo da o - Amilase 240 + 0.09 https.//d0|.orq/lO.l%éG/Lbloorq.2018.05.0
\S S/ —
m i r https://doi.org/10.1016/.bioorg.2018.05.0
o 0 NAs 0 o\ Inibigdo da a - Amilase 212 +0.1 DS.7d01.OTa/%. 1-01001Q.£220.29.

Citotoxico

https://doi.org/10.1080/17460441.2019.15
73812

Anticancerigeno — Cancer de mama
Inibicdo (MDA-MB-231 e MCF-7)

https://doi.org/10.1080/17460441.2019.15
73812

Anticancerigeno — Cancer de mama
Inibicdo (MDA-MB-231, MCF-7 e MCF-10)

https://doi.orq/10.1080/17460441.2019.15
73812

sVsacanasaele

Anticancerigeno — Cancer de mama
Inibicdo (MDA-MB-231, MCF-7 e MCF-10)

https://doi.org/10.1080/17460441.2019.15
73812

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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https://doi.org/10.1080/17460441.2019.1573812

Os derivados das dibenzalacetonas também podem ser integrados em
polimeros, sendo utilizados como reticuladores fotoquimicos, aplicados a materiais
lipograficos, foto-resisténcias, colocacdo de mesdgenos etc. E como base para

propriedades semicondutoras.

Durante um trabalho realizado em 2012 por Selvi e colegas, foi descoberto
que esses efeitos biolégicos caracteristicos dos derivados de chalconas estédo
relacionados com a sua capacidade de criar um sitio eletrofilico, onde esse atua
como um sitio de ligacdo para alvos biolégicos. (SELVI, et. al. 2012). Foram também
relatadas a utilizacdo de derivados de chalconas com relacdo a oOptica nao linear
(NLO) de polimeros fotorefrativos e sondas fluorescentes para a deteccdo de ions
metalicos (TAY, et. al. 2016).

Derivados de dibenzalacetonas também podem ser utilizados na realizacao
do estudo do efeito solvatocromico, que se trata das mudangas ocorrentes nas
posicdes e/ou intensidades de uma determinada banda no espectro de acordo com
a mudanca de polaridade do solvente do meio. Esse comportamento solvatocrémico
pode ocorrer, por exemplo, em uma transi¢cédo do tipo ™ - 1*, sendo esse observado
em alguns derivados de chalconas (1-(4- metoxifenil)-3-[4-(dimetilamino)fenil]-prop-
2-en-1-ona; 1-(4- aminofenil)-3-[4-(dimetilamino)fenil]prop-2-en-1-ona e 1-(4-
bromofenil)-3-[4-(dimetilamino)fenil]prop-2-en-1-ona) (Imagem 1), onde todos
apresentaram deslocamento batocrdbmico do maximo de absorcdo, quando

submetidos a solventes mais polares. (SILVA, et. al. 2022).

Imagem 1 — Representacdo das chalconas utilizadas no teste solvatocromico em

(0]
R ITJ/

uma transi¢ao do tipo T > 1*.

R = OMe
R = NH,
R =Br

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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2.2. EFEITO SOLVATOCROMICO

O desenvolvimento de diversos biomarcadores biolégicos e sondas florescentes
pertinentes para o processo de identificacdo de patologias e biorremediagéao
ambiental, respectivamente, se da a principio com o estudo do efeito solvatocréomico.
Esse estudo se baseia na relacdo dependente entre 0 espectro de

absorcao/emisséo e a polaridade do solvente. (VALEUR, B., 2005)

Dessa forma, diversas pesquisas relacionadas ao comportamento de compostos
organicos conjugados a varios solventes, foi avancando no decorrer do tempo, tal
como Parker (1999) que dividiu os solventes em grupos: os solventes polares, que
sdo aqueles possuem atomos de hidrogénio ligados a elementos eletronegativos, ou
seja, sdo doadores de ligacdes de hidrogénio e sdo considerados bons solvatadores
de anions; os solventes apréticos dipolares, que ndo sdo doadores de ligacdes de
hidrogénio, pois possuem ligacbes C-H que ndo séo suficientemente polarizadas,
eles tem como caracteristica a sua capacidade de doar elétrons e sdo bons
solvatadores de cétions; e os solventes aproticos polares, que possuem uma
inabilidade para agir como um doador de ligacdes de hidrogénio. (REICHARDT, C.,
2003).

Os efeitos das interagOes intermoleculares estdo interligados aos efeitos do
solvente, podendo se apresentar em diferentes graus a depende da natureza do
solvente e das intensidades de interaces soluto-soluto, soluto-solvente e solvente-
solvente. A partir disso, as forcas intermoleculares podem ser classificadas em trés
categorias: primeira, as que possuem origem puramente eletrostatica (dipolos
permanentes, quadruplos, etc.); segunda, referente as forcas de polarizacdo que
surgem dos momentos de dipolo induzido nos atomos e moléculas, pelos campos
elétricos das cargas e dipolos permanentes que estdo préximos; terceira, referentes
as forcas de natureza quantica, sendo essas as ligacbes covalentes ou quimicas
(podendo incluir interacbes de transferéncia de carga) e interacdes repulsiva/troca
(devido ao principio de exclusdo de Pauli) que equilibram as forcas atrativas a
distancias curtas. (ISRAELACHVILI, J. N., 1998).

A polaridade do solvente é de grande relevancia, os efeitos da polaridade sédo a
origem do deslocamento de Stokes, que se trata de uma das primeiras observacoes
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de fluorescéncia. (LAKOWICZ, J. R., 2006). A polaridade de um solvente é
determinada pela sua habilidade de solvatacdo em reagentes, produtos, complexos
ativados e moléculas nos estados fundamentais e excitados, isso faz com que
englobe todas as possiveis interacdes sendo elas especificas ou ndo especificas,

ocorrentes entre as moléculas do soluto e do solvente. (MACHADO, C. 1997)

Os espectros de absorcdo sdo menos sensiveis a polaridade do solvente, pois a
molécula esti4 exposta ao mesmo ambiente nos estados fundamental e excitado, ja
no estado de emissdo, a molécula estd exposta a um ambiente relaxado, que
contém as moléculas do solvente orientadas em torno do momento dipolo do estado
excitado. (LAKOWICZ, J. R., 2006)

Ha interacdes gerais ocasionadas pelo fluoroforo (grupo de &tomos necessarios
para producéo de fluorescéncia) e o solvente, sendo eles: a polaridade eletronica do
solvente e a polaridade molecular (incluindo a reorientacao dos dipolos do solvente e
a constante dielétrica). Mas devem-se levar em consideracédo os efeitos especificos
gque podem ser ocasionados por ligacdes de hidrogénio, solvatacdo preferencial,
comportamento quimico de acido e bases ou interagfes de transferéncia de cargas,
etc. (LAKOWICZ, J. R., 2006).

As emissOes ocorrem em comprimentos de ondas que sdo maiores que aqueles
em que ocorreu a absorgcédo. Essa perda de energia se deve a uma variedade de
processos dinamicos ocorrentes apdés a absorcdo da luz. Os efeitos do solvente
fazem com que ocorra um desvio na emissao para energias mais baixas, isso &
devido a estabilizacdo do estado excitado pelas moléculas polares do solvente. ApGs
a excitagdo os dipolos do solvente podem reorientar-se ou relaxar-se em torno do
estado excitado, o que ocasiona em uma diminuicdo da energia do estado excitado.
Com o aumento da polaridade, aumenta-se também esse efeito, o que ocasiona na
emissao de energias menores ou comprimento de ondas maiores. Normalmente,
moléculas n&o-polares como os hidrocarbonetos aromaticos n&o substituidos,
apresentam uma menor sensibilidade a polaridade do solvente. (LAKOWICZ, J. R.,
2006).

Com o aumento na polaridade e havendo um desvio hipsocrémico (para o azul),

€ denominado de solvatocromismo negativo. E com o aumento da polaridade para

24



um desvio batocrbmico (para o vermelho), é denominado de solvatocromismo
positivo. Estas mudancas acompanham a mudanca na polaridade do solvente e
surgem como resultados das forcas interacdo entre as moléculas do soluto e o
solvente, que tendem a alterar a diferenca de energia dos estados fundamentais e
excitado. (MACHADO, C. 1997).

) Ultravioleta-Visivel

A espectrofotometria se baseia nas medidas em que uma substancia absorve
radiacao eletromagnética. Ou seja, quando a luz atravessa uma substancia, parte da
energia € absorvida e com isso, determina-se a absorbancia. A espectrofotometria
trata-se entdo da medicdo da luz em comprimento de onda. (PAVIA, et. al., 2010).

As andlises realizadas com a espectroscopia ultravioleta visivel tratam-se da
absorcdo de radiacdo eletromagnética entre os niveis de energia eletrbnicos. Ao
ocorrer a absorcdo de energia na molécula, um elétron é promovido de um orbital
preenchido de maior energia (HOMO) para um orbital vazio com menor energia
(LUMO). (PAVIA, et. al., 2010)

A radiacdo se propaga em forma de ondas e essas ondas séo caracterizadas
de acordo com a frequéncia, comprimento de onda e niumero de onda, essa teoria
ondulatéria explica alguns fenbmenos tais como a reflexdo, refracdo e a difracéo,
entretanto, deve-se considerar que a radiacdo é constituida de particulas e essas
sdo portadoras de energia (fétons). A cada comprimento de onda € associado a uma
guantidade de energia, a intensidade de um feixe de radiacdo sera proporcional ao
namero de foétons e ndo depende da energia de cada féton. A absorcéo de radiacdo
nao faz com que ocorra uma alteracdo na energia do feixe e, por consequéncia, 0

comprimento de onda sera mais incidente. (FILHO, et. al., 2010).

Os espectros que se apresentam na faixa entre 400 — 750 nm é a regido
visivel (Imagem 7), em que as ondas de luz nesse intervalo podem ser visiveis ao
olho humano, em extremos de violeta e vermelho em lado opostos. Com
comprimento de onda proximo a 400nm a luz refratada € violeta com alta energia no
espectro, ja com comprimento de onda proximo a 750 nm a luz € vermelha, com

baixa energia no espectro. (PAVIA, et. al., 2010)
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Imagem 2 — Representacdo da regido do UV-Vis

INFRARED ULTRAVIOLET
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Fonte: KARALAK, G. (Dreamstime.com)

A escolha dos solventes € de extrema importancia, tendo trés critérios:
primeiro, € considerado um bom solvente se ele ndo absorver radiacdo UV na
mesma regido que a substancia a ser determinada. Segundo, um solvente n&o polar
néo faz ligagbes de hidrogénio com o soluto e com isso, é possivel ser observadas
com frequéncia estruturas finas. Ja com solventes polares, formam-se ligacdes de
hidrogénio, formando assim um complexo soluto-solvente, e a estrutura fina pode
desaparecer (Imagem 8). E o terceiro, deve-se a capacidade de influenciar o
comprimento de onda na luz UV, que sera absorvido por meio de estabilizacdo, seja
do estado fundamental seja do estado excitado. (PAVIA, et. al., 2010)

Imagem 3 — llustracdo dos efeitos de solventes polares e ndo polares em uma banda de

absorcéo.

3

Absorbancis
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Comorimento de onda (nm)

Espectro UV do fenol em etanol e isoctano. Fonte: Coggeshall & Lang (1948).(PAVIA, 2010).

As dibenzalacetonas sao cetonas a,p — insaturadas, tendo isso em mente, elas
possuem um grupo carbonila e ligagdes duplas trans. Os grupos alcenos néo se

tratam de moléculas saturadas, suas transicbes 1T > T sdo possiveis, também

26



possuem uma maior energia. No caso de grupo carbonila em um sistema conjugado
de ligacBes duplas, tanto a banda n > 1 quando a T = T* sdo deslocados para
comprimentos de ondas maiores, porém, a energia de transicdo n > 1* nao diminui

tdo rapidamente quanto a da banda a T > T*, que é mais intensa.

Lei de Beer

A Lei de Beer é aplicada somente para descrever o comportamento da
absorcdo de solucdes diluidas. Se a solugcdo a ser analisada estiver com altas
concentracbes a absortividade sofrera pequenas alteracdes devido as interacdes
intermoleculares, também podem ocorrer desvios que sdo determinados pela
variacdo da absortividade. E recomendado que a mostra tenha uma diluicdo capaz
de superar esses efeitos de forma que a absorbancia seja inferior 1,00 (10% da
transmissao). (FILHO, et. al., 2010).

II) Fotoluminescéncia

O termo fluorescéncia foi atribuido ao fenbmeno da emissdo de luz por
George Gabriel Stokes (1852), ap0s a visualiza¢do de luminescéncia azul no mineral
fluorita. Esse fendbmeno pode ocorrer por formas de excitagdo como estimulos
elétricos (eletroluminescéncia), injecdo de fétons (fotoluminescéncia) ou processo
bioldgico (bioluminescéncia) (DAVI, L., 2019).

A emisséao de fluorescéncia pode ser afetada por caracteristicas estruturais ou
pelo meio em que estdo dissolvidas. Assim, a natureza de solvente caracteriza o

efeito solvatocroémico.

A fluorescéncia pode ocorrer com a absorcéo da radiacdo e essa é reemitida
sem que ocorram mudancas na frequéncia, sendo conhecida como fluorescéncia de
ressonancia, que é ocorrente em muitas espécies moleculares. Entretanto, € mais
comum que as bandas de fluorescéncia molecular sejam encontradas em
comprimentos de onda que sdo maiores que a linha de ressonancia, e é

denominado de deslocamento de Stokes.

A estrutura molecular e o ambiente quimico pode afetar a ocorréncia de
fluorescéncia, como também outros fatores que podem influenciar na intensidade de

emissao, podendo citar alguns, tais como: tipos de transi¢des, pois a fluorescéncia é
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originada a partir de uma transicdo de nivel vibracional mais baixo do primeiro
estado eletrbnico excitado para niveis vibracionais do estado eletrbnico
fundamentais, logo, a radiagcdo sera produzida por uma transicdo n - * ou ™ > T*;
tipos de estrutura, a fluorescéncia mais intensa e Gtil sdo encontradas em compostos
que apresentam grupos funcionais aromaticos com niveis de energia de transi¢cao
- 1" de baixa energia, compostos com estruturas alifaticas, aliciclicas carbonilicas
ou estruturas com ligacdes duplas conjugadas pode apresentar boa fluorescéncia, a
substituicdo em anéis benzénicos causa deslocamentos nos comprimentos de onda
dos méaximos de absorcao e ocorre mudancgas nos picos de fluorescéncia; (SKOOG,
et. al., 2002)

Efeito da rigidez; a fluorescéncia é favorecida em moléculas que apresentam
estruturas rigidas, a nao rigidez pode executar vibracdes de frequéncia baixa, o que
explicaria perdas de energia; efeito da temperatura, com o aumento na temperada
ha um decréscimo na eficiéncia da fluorescéncia, pois havera um aumento na
frequéncia de colisdbes o que pode acarretar na desativacdo por colisdo externa.
(SKOOG, et. al., 2002)
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3. OBJETIVO
3.1. Geral

Sintetizar um conjunto de dibenzalacetonas n-substituidas com grupos

eletrodoadores e eletroretiradores e estudar o efeito solvatocrémico.
3.2. Especifico

v Sintetizar uma colecdo de dibenzalacetonas n-substituidas mediante
reacdo de condensacéo aldodlica;

v Caracterizacao espectroscopicas das dibenzalacetonas n-substituidas;

v Estudo do efeito solvatocrdmico das dibenzalacetonas n-substituidas

em diferentes solventes, por UV-Vis e fotoluminescéncia.
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4. PROCEDIMENTOS EXPERIMENTAIS

O trabalho de iniciacdo cientifica para elaboracdo desse trabalho de
concluséo de curso se desenvolveu no Laboratério de Quimica Organica Aplicada a
Materiais e Compostos Bioativos (LMC) do Instituto de Quimica e Biotecnologia
(IQB) da Universidade Federal de Alagoas (UFAL). A relacdo dos compostos

derivados das dibenzalacetonas, podem ser observadas na Imagem 4, abaixo:

Imagem 4 — Esquema dos compostos dos derivados da dibenzalacetona

= =
JROT -R;,RzR3.Re=H JROS - Ry, Ry = H, Ry, Ry = OCH;
JROZ-Ry=H. RR3R4=0CH:  ypos- Ry RaRy=H Ra=N(CHz)e JR10-RyRy=H RyR;=0CH,
JROZ-R4 R Rs=H Ry=ClI JROA - Ry, Ra Ry m H, Ry = Br JR11 - Ry,Ry Ry = H, Ry = OCHy
JRO4 - Ry,Ra=H, RoRy=Cl JROS - Ry, Rz Ry = H, Ry = CF3 JR15- Ry Rz Rs=H, Rz = N0y
9]
SORRA s
O 9]
JROT

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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4.1. METODOLOGIAS

Esquema 2 — Reacgdo geral das sinteses das dibenzalacetonas n-substituidas e seus

respectivos substituintes.

A i i
1 ]
_— i R4 o R, i
R (@] Ortiaal
| T A
S N NaOH .. | Rs Rs Rs Rs |
Ra Rs \"vf\\{—‘ i R R i
0
R4 i~ T--‘r'. : 4 4 :
b e -
JRO1: Ryz345=H _
JROZ: Ry 5 = H, Ry 3.4 = OMe JROB: Ry245=H, Ry = Br
JRO3: Ry z.45=H, R3 =Cl JRO9: Rez45= H, Ry = CFa
JRO4: Ry g5 = H, Ryg=Cl JR10: Ry 45=H, Ry 4= 0OMe
JRO5: Ryp 4= H, Ry 5= OMe JR11: Ry 3.45=H, Rz = OMe
JRO6: Ry a.45=H, Rs = N[CHa)a JR15: Ry 2.45=H, Ra = NOz
o 3
o @ S = g D> T, .
% ;s [ ()
IRGT JR14

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

) METODOLOGIA A (COMPOSTOS JRO01-11 e JR14)

Uma solucdo de NaOH (2,4 mmol) foi adicionada a um baldo, em seguida
adicionar 1 mL de etanol (EtOH). Adicionar a esse baldo 1 mmol de acetona e o
equivalente a 2 mmol de um aldeido aromatico n-substituido. A mistura reacional
ficou em agitacao a temperatura ambiente, em um tempo reacional que variou de 15
min. — 72h. Ao fim da reacdo houve a formacéo de um precipitado, em seguida filtrou
a solucdo em um funil de Buchner e lavou com EtOH gelado. Para os compostos
JRO6 e JR10, foi necesséario uma recristalizacdo, para haver uma purificacdo dos
mesmos com EtOH sob aquecimento e depois feita a refrigeragao.

) METODOLOGIA B (COMPOSTO JR15 - p-nitrobenzaldeido)

Uma solucéo de NaOH (2,23 mmol) foi adicionada a um balédo e logo apos foi
feita a adicdo 80 pL de acetona (1,09 mmol). Em seguida, foi adicionada ao balédo
uma solucdo com o p-nitrobenzaldeido (1,83 mmol) em 1 mL MeOH. Deixado em
agitacdo a temperatura ambiente. Lavou o precipitado com MeOH gelado e filtrado

em um funil de Buchner.
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Abaixo segue a Tabela 2 com os tempos em que ocorreram as reacgoes de

sinteses dos derivados das n-dibenzalacetonas.

Tabela 2 — Tempo de reacao das sinteses das dibenzalacetonas

CODIGOS TEMPO DE REACAO
JRO1 15 minutos
JRO2 15 minutos
JRO3 15 minutos
JRO4 15 minutos
JRO5 1 hora
JRO6 20 horas
JRO7 30 minutos
JRO8 4 minutos
JR0O9 -

JR10 1 hora e meia
JR11 20 minutos
JR14 2 horas
JR15 72 horas

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

lIl) Metodologia Cromatografica

Para o composto JR09 foi necessario a purificacdo usando cromatografia por
adsorcdao, utilizando silica-gel 60 (0,063-0.200 mm) como fase estacionaria e como

eluente foi utilizado Hexano/AcOEt (8:2).

Para todos os compostos foram feitas verificagbes qualitativas usando
cromatografia de camada delgada, utilizando silicas-gel 60 PF,, para as

cromatoplacas de vidro com dimensfes de 10 x 5 cm preparadas no laboratorio.
4.2. Métodos espectroscopicos

Para os espectros de RMN 13C foi utilizada a técnica DEPTQ e também foram
analisados os espectros de RMN *H, tanto as analises de *H quanto as de 13C foram
realizada pelo Nucleo de Andlises em Ressonéancia Magnética Nuclear (NAPRMN)

em um equipamento Bruker com frequéncia de 600 e 400 MHz.
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Para preparacdo das amostras, foi utilizado CDCl; ou DMSO-ds. Nos
espectros de RMN de 'H é possivel analisar as multiplicidades dos sinais, como
também as constantes de acoplamento (J). Com os espectros de RMN de 13C foi
analisado os seus desvios. Também foram realizadas as analises de Infravermelho
com Transformada de Fourier (IFTR). Os dados de RMN de 'H e 13C podem ser
observados abaixo:

4.2.1. (1E, 4E) - 1,5 - Difenil- 1,4- pentadien- 3 - ona — (JRO1)

oC

Molecular Weight: 234.29
Sélido Amarelo. RMN *H (600 MHz, CDCls) & 7,75 (d, J = 15,9 Hz, 1H), 7,63 (d, J =
4,6 Hz, 2H), 7,42 (d, J = 4,9 Hz, 3H), 7.10 (d, J = 15,9 Hz, 1H).
RMN 13C (151 MHz, CDCI3) & 188,91, 143,30, 134,88, 130,46, 128,96, 128,38,
125,50.

4.2.2. (1E, 4E) - 1,5 - Bis (3, 4, 5 - trimetoxifenil) - 1,4- pentadien- 3 — ona — (JR02)

0}

Molecular Weight: 414.45

Solido Amarelo. RMN H (600 MHz, CDCl3) & 7,67 (d, J = 15,8 Hz, 1H), 6,98 (d, J =
15,8 Hz, 1H), 6,86 (s, 1H), 3,92 (d, J = 11,3 Hz, 4H).

RMN 13C (151 MHz, CDCl;) & 188,48, 164,00, 153,55, 143,32, 130,29, 124,83,
105,83, 60,97, 56,27.

4.2.3. (1E, 4E)-1,5- Bis(4- cloro fenil -1,4 pentadien-3-ona (JR03)

(0]

¢
Cl Cl

Molecular Weight: 303.18
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Solido Amarelo claro. RMN *H (600 MHz, CDCI3) & 7,69 (d, J = 15,9 Hz, 1H), 7,54 (s,
J=8,4Hz, 1H), 7,40 (d, J = 8,5 Hz, 2H), 7,26 (s, 1H), 7,04 (d, J = 15,9 Hz, 1H).

RMN 13C (151 MHz, CDCl3) & 188.29, 157.24, 142.00, 136.52, 133.27, 129.51,
129.28, 125.77.

4.2.4. (1E, 4E) - 1,5 - Bis (3,4- dicloro fenil) - 1,4- pentadien- 3- ona — (JR04)
0
Cl O AN = O Cl
ol Cl
Molecular Weight: 372.07

Solido Amarelo claro. RMN tH (600 MHz, CDCl3) 6 7,71 (s, 1H), 7,63 (d, J = 15,9 Hz,
1H), 7,50 (d, J = 8,3 Hz, 1H), 7,43 (d, J = 8,3 Hz, 1H), 7,26 (s, 1H), 7,03 (d, J = 15,9
Hz, 1H).

RMN *3C (151 MHz, CDCls) & 188,29, 157,24, 142,00, 136,52, 133,27, 129,51,
129,28, 125,77.

4.2.5. (1E, 4E) - 1,5- Bis (2,4 - dimetoxifenil) - 1,4- pentadien- 3 — ona — (JR05)
0

00

Molecular Weight: 354.40

Sélido Amarelo. RMN tH (600 MHz, CDCl3) & 7,98 (d, J = 16,0 Hz, 1H), 7,56 (d, J =
8,6 Hz, 1H), 7,08 (d, J = 16,0 Hz, 1H), 6,53 (d, J = 8,3 Hz, 1H), 3,91 — 3.85 (m, 8H).
RMN 13C (151 MHz, CDCl3) & 188,29, 157,24, 142,00, 136,52, 133,27, 129,51,
129,28, 125,77.

4.2.6. (1E, 4E) - 1,5 - Bis [4- (dimetilamino)fenil] - 1,4- pentadien- 3 —ona — (JRO6)

0]

OO
~N N
| |
Molecular Weight: 320.43
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sélido Vermelho. RMN H (600 MHz, CDCls) & 7,69 (d, J = 15,7 Hz, 1H), 7,51 (d, J =
8,2 Hz, 2H), 6,89 (d, J = 15,7 Hz, 1H), 6,69 (d, J = 8,2 Hz, 2H), 3,03 (s, 6H).

RMN 3C (151 MHz, CDCls) & 188,88, 151,77, 142,90, 130,07, 123,11, 121,44,
111,98, 40,17.

4.2.7. (1E, 4E) - 1,5 - Bis (1, 3- benzodioxol- 5- il) - 1,4- pentadien- 3 —ona — (JRO7)

O

@) X = ¢}

.y Ly

0] (0]

Molecular Weight: 322.31

Sélido Amarelo. RMN 1H (600 MHz, CDCl3) & 7,66 (d, J = 15,8 Hz, 1H), 7,28 (s, 1H),
7,11 (d, J = 8,0 Hz, 1H), 6.91 (d, J = 15,8 Hz, 1H), 6.86 (d, J = 8,.0 Hz, 1H), 6,05 (s,
2H).
RMN **C (151 MHz, CDCl;) & 188,57, 149,82, 148,44, 142,82, 129,39, 124,97,
123,83, 108,66, 106,65, 101,59.

4.2.8. (1E, 4E) - 1,5- Bis (4- bromo fenil) - 1,4- pentadien- 3- ona — (JR08)

0]

O
Br Br

Molecular Weight: 392.08
Solido Amarelo claro. RMN *H (600 MHz, CDCls, CDCI) & 7,75 (d, J = 8,1 Hz, 1H),
7,40 (d, J = 8,1 Hz, 1H), 7,30 (d, J = 8,1 Hz, 1H), 6,71 (d, J = 16,2 Hz, 1H).
RMN C (151 MHz, CDCl3) & 188,32, 142,13, 133,68, 132,26, 129,72, 125,83,
124,88.

4.2.9. (1E, 4E) - 1,5 - Bis [4- (trifluorometil)fenil] - 1,4- pentadien- 3- ona — (JR09)

0]

O
F3C CF;

Molecular Weight: 370.29
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Oleo Marrom. RMN *H (600 MHz, CDCl) & 7,78 (d, J = 16,1 Hz, 1H), 7,75 (d, J = 7,8
Hz, 2H), 7,71 (d, J = 8,0 Hz, 2H), 7,16 (d, J = 16,0 Hz, 1H).

RMN 3C (151 MHz, CDCl;) & 188,03, 141,86, 138,04, 128,50, 127,26, 125,98,
125,95.

4.2.10. (1E, 4E) - 1,5 - Bis (3,4- dimetoxifenil) - 1,4- pentadien- 3 — ona — (JR10)

0]
JOTTTCC
~0 o~

Molecular Weight: 354.40

S¢lido Laranja. RMN *H (600 MHz, CDCls) & 7,72 (d, J = 15,8 Hz, 1H), 7,24 (d, J =
8,4 Hz, 1H), 7,17 (s, 1H), 6,98 (d, J = 15,7 Hz, 1H), 6,92 (d, J = 8,2 Hz, 1H), 3,97 (d,
J = 9,6 Hz, 5H).

4.2.11. (1E, 4E) - 1,5 - Bis (4-metoxifenil) - 1,4- pentadien- 3- ona — (JR11)

0]

70

Molecular Weight: 294.34
Sélido Amarelo. RMN *H (600 MHz, CDCl3) § 7,72 (d, J = 15,8 Hz, 1H), 7,59 (d, J =
7,6 Hz, 1H), 6,99 (s, 1H), 6,96 (d, J = 9,2 Hz, 1H), 3,88 (s, 1H).

RMN 13C (151 MHz, CDCI3) 6 188,85, 161,58, 142,78, 130,06, 127,69, 123,35,
114,44, 55,40.

4.2.12. (1E, 3E, 6E, 8E) - 1,9- Difenil- 1, 3, 6, 8- nonatotraen- 5- ona — (JR14)
o}

T

Molecular Weight: 286.37
Sélido Carcuma. RMN *H (600 MHz, CDCls) & 7,48 (t, J = 11,4 Hz, 3H), 7,37 (t, J =
7,3 Hz, 2H), 7,32 (d, J = 7,0 Hz, 1H), 6,96 (g, J = 15,5 Hz, 2H), 6,57 (d, J = 15,1 Hz,
1H).
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RMN 3C (151 MHz, CDCl3) & 188,96, 143,00, 141,42, 136,21, 129,14, 129,05,
128,84, 127,26, 127,04.

4.2.13. (1E, 4E) - 1,5 - Bis (4- nitrofenil) - 1,4- pentadien- 3- ona — (JR15)

]

0
O,N NO,

Molecular Weight: 324,29

Sélido Marrom. RMN *H (400 MHz, CDCls) & 8,32 (d, J = 8,8 Hz, 2H), 7,80 (d, J = 8,7
Hz, 3H), 7,21 (d, J = 16,0 Hz, 1H).

RMN 13C (151 MHz, DMSO) o 188,94, 148,67, 141,60, 141,21, 130,08, 129,60,
124,53.

4.3. Teste de Solubilidade

Para o teste de solubilidade utilizou 5mg de cada composto adicionado as
placas de petri, em cada placa foi adicionado 50 uL de cada solvente, sendo eles
acetona, acetato de etila, cloroférmio, dimetilsulféxido (DMSO), metanol (MeOH) e
EtOH, para que fosse possivel a solubilizacdo do composto, logo apds, se adiciona
agua (gota a gota), para a verificacdo do grau de solubilidade e com isso, ter a

melhor escolha do solvente.
4.4. Teste Solvatocromico

Foi preparada uma solucédo estoque 1, com 5 mg de cada composto em um
volume de 2 mL, utilizando DMSO, com uma concentragcdo comum de 2,5 g/L. A
partir dessa solucéo foi preparada uma solugcédo estoque 2 e cada dibenzalacetona
sintetizada, apresenta variadas concentracdes (Tabela 3). As solucbes estoques 2
foram preparadas com concentracées de 100 pmol/L e avolumados com solventes
organicos de diferentes polaridades. Os solventes empregados neste trabalho foram
de grau PA: MeOH, EtOH, H,O, DMF, CH3;CN, DCM, DMSO, Alcool terc-butanol.
Foram obtidos os espectros de UV e os espectros de fluorescéncia utilizando o

espectrofluorimetro. Foram utilizados como base para a varredura no
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espectrofluorimetro os comprimentos de onda de absorcéo e faixa de observacao de

emissdo. A partir disto, foram executadas as devidas altera¢des para 0S compostos

sintetizados.

Tabela 3 — Concentragbes dos compostos das dibenzalacetonas

COMPOSTOS CONCENTRACOES (mmol/L)
JRO1 10,7
JRO2 6,03
JRO3 10,9
JRO4 8,9
JRO5 7,06
JRO6 7.8
JRO7 10,3
JRO8 8,5
JR11 11,3
JR14 8,73
JR15 10,3

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

) Analise no UV-Vis
Tabela 4 — Comprimentos de onda maximo em nm dos derivados de dibenzalacetona no
UV-Vis
Comprimento de onda (nm)
Solventes
JRO1 | JRO2 | JRO3 | JRO4 | JRO5 | JRO6 | JRO7 | JRO8 | JR1l | JR14 | JR15

DMSO | 326,0 | 360,0 | 325,8 | 325,8 | 389,4 | 448,0 | 351,2 | 325,8 | 348,7 | 367,0 | 331,0

H.0 303,0 | 360,0 | 334,2 | 334,0 | 407,0 | 478,7 | 274,0 | 308,1 | 400,0 | 322,0 | 336,9

DCM 324,8 | 360,9 | 338,6 | 338,7 | 379,6 | 441,7 | 339,0 | 338,6 | 400,0 | 362,6 | 339,0

DMF 324,0 | 359,2 | 339,1 | 339,0 | 382,1 | 438,2 | 338,7 | 339,1 | 339,4 | 365,2 | 339,0

CH:CN | 318,44 | 359,2 | 323,7 | 3185 | 370,7 | 429,7 | 360,9 | 317,8 | 344,6 | 357,1 | 323,0

MeOH 325,8 | 358,8 | 339,1 | 339,0 | 384,6 | 452,7 | 338,7 | 339,0 | 338,6 | 451,7 | 339,8

EtOH 326,7 | 363,4 | 339,4 | 339,0 | 384,5 | 450,6 | 339,0 | 339,0 | 338,7 | 367,9 | 339,0

ATB 322,7 | 361,4 | 338,7 | 338,7 | 384,7 | 432,3 | 339,0 | 339,0 | 339,0 | 359,2 | 339,0

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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1)) Analise no Espectrofluorimetro

A Tabela 5 abaixo referencia os parametros utilizados para a andlise de cada
composto. Observe que nas colunas referentes ao slit (fenda) de excitagdo e
emissao, alguns compostos apresentam duas linhas. Para alguns compostos se fez
necessario a alteracdo do slit, para alguns compostos (JR03, JR04, JRO7, JROS,
JR11 e JR15) a primeira linha referente ao slit, € atribuido a 4gua e a segunda linha
o slit se manteve igual para todos os outros solventes. Mesmo que o ideal fosse que
o slit permanecesse 0 mesmo para todos 0s solventes, pois isso iria demostrar que
no solvente em questdo ndo houve uma emissdo significativa, entretanto a
concentracdo também é outro fator para a obtencdo de uma melhor andlise. A
mudanca foi feita para que fosse possivel uma melhor analise da fluorescéncia dos

compostos frente as diferencas no solvente.

Tabela 5 — Parametros utilizados na analise da espectroscopia de fluorescéncia dos

derivados das dibenzalacetonas

Parametros (A nm)
Compostos . : Slit (Fenda)
A de excitacao Faixa — —
Excitagcéo Emisséo
JRO1 300 310 - 700 1,5 5
JR0O2 360 370 -700 3 15
1,5 5
JRO3 310 330 - 800
5 15
1,5 15
JRO4 310 330 - 800
10 10
JRO5 350 360 - 700 5 5
JRO6 450 460 - 800 10
3
JRO7 340 350 - 800
10
1,5 10
JRO8 310 330 - 800
10 10
3
JR11 340 350 - 800
10
JR14 320 330 - 600 5 15
3 5
JR15 340 350 - 800
10 10

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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5. RESULTADOS E DISCUSSOES
5.1. Compostos sintetizados

Os compostos sintetizados séo derivados das chalconas, que por sua vez sao
bis-chalconas (dibenzalacetonas). Foram sintetizadas treze dibenzalacetonas a, B-
insaturadas por meio da reacdo de Condensacao Alddlica (Imagem 5 — pag. 44). A
reacao ocorreu entre benzaldeidos n-substituidos e 2 - propanona, com equivaléncia
de 2:1, respectivamente. A reacdo foi realizada a temperatura ambiente e o tempo
reacional ficou entre 15 min — 72 horas, variando para todos o0s compostos

sintetizados (Tabela 2 e Tabela 6 — pag. 33 e 43).
) Relacdo das Dibenzalacetonas sintetizadas

Os produtos formados sao solidos de colorag¢des variadas, alternando de um
amarelo claro, a um vermelho e marrom, com excecédo do composto (1E, 4E) - 1,5 -
Bis[4- (trifluorometil) fenil] - 1,4 — pentadien - 3 - ona (JR09) que se trata de um 0Oleo
viscoso de coloragdo marrom. Todos os compostos foram caracterizados por RMN
de 'H e de 13C e por IV-TF.

Os rendimentos obtidos s&o condizentes com os relatados na literatura, sendo
esses favoraveis em uma faixa de 43 — 96%, com excec¢do dos compostos JR09,
JR10 e JR11. Os referentes compostos JR9, JR10 e JR11 tém por justificativa seu
baixo rendimento, devido aos reagentes utilizados estarem oxidados sendo
necessarias a repeticao e adaptacao do meio reacional.

40



Tabela 6 — Resultado das sinteses das Dibenzalacetonas n-substituidas a partir da reacdo

de condensacao alddlica e seus respectivos rendimentos e tempo reacional.

Compostos Condic¢des reacionais Compostos Condic¢des reacionais
Tempo / Tempo /
Rendimento (%) Rendimento (%)

Q 15 min. 65,4 o 4 min. 77,3
NS = M
M Br Br

JRO1 JRO8

e}

| | 15 min. 65,2 I 1 hora 4,0
o X = (o] S =
O O FF
C\) o JRO2 o c‘> F e F
o o _ 15 min. 56,8 o o e _ o 1h e meia 9,9
A L, ST
JRO3
j _ 0 B N 15 min. 96,9 M 20 min. 14,0
B C O L,
JRO4 | JR11 |
- o _ 1 hora 64,5 « < e o 2 horas 67,4
Oo/ O JR14 O
‘ JRO5
Q 20 horas 73,5 7 72 horas 43,0

N =
O &
\T T/

JRO6

. - o _ . 30 min. 63,3
<OO>

JRO7

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Mecanismo

A imagem abaixo apresenta 0 mecanismo da sintese das dibenzalacetonas a
partir de uma reacdo de condensacgado alddlica em meio basico. Na etapa inicial, €
possivel observar a abstracdo do hidrogénio a (H,) do 2 — propanona realizada pelos
ions hidroxila ("fOH), formando assim o ion enolato para que ocorra 0 acoplamento
C-C com uma molécula de benzaldeido em meio aquoso. Em seguida, ocorre a
retirada do Hq e assim, ocorre a formacao da dupla ligacdo e consequentemente, a
saida do grupo "OH, para que ocorra um processo de ressonancia e seja formado
uma cetona a — insaturada. Para a formacdo de uma dibenzalacetona a, B —
insaturada, € necessario que a reagao ocorra numa equivaléncia de 2:1, assim, o

procedimento relatado é repetido (Imagem 5).

41




Imagem 5 — Mecanismo da reacdo de Condensacdo alddlica para a formacdo das

dibenzalacetonas.
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

5.2. Alteragcdes nas rotas sintéticas

A rota sintética utilizada para a sintese dos derivados das dibenzalacetonas
foi baseada no protocolo elaborado por Pattabiraman e colaboradores (2018) com
algumas adaptacdes, como a variagdo do tempo reacional para alguns compostos,
pois foi observada a necessidade de um tempo maior (Tabela 2 e 6) para que
houvesse a formagéo do produto em melhores rendimentos (Tabela 6). A depender
do benzaldeido n-substituido utilizado, a colorac&o da reacéo para a formacéo da n-
dibenzalacetona foi alterada. Sendo adotadas alteracdes de tempo para todos os
compostos, com excecado do composto JR15, que utilizou outra metodologia para a

sua obtencéo, ressaltado abaixo.
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Como dito anteriormente, para a sintese do composto JR15 se fez necessario
a alteracdo do procedimento de sintese anterior, pois a presenca do grupo nitro,
sendo ele um forte retirador de elétrons, na posicdo para do anel aromatico do
aldeido aumenta a reatividade e consequentemente pode ter influenciado nas
condi¢des reacionais para a formagao do produto desejado (RANI, 2019). Para isso,
foi utilizada a sintese baseada no artigo elaborado por RANI e colaboradores (2019)
sendo necessaria a alteracdo da ionona que foi utilizada no procedimento do artigo,
pelo 2 — propanona e 2 equivalentes iguais de um benzaldeido n-substituido. Com
isso houve a adicdo de uma solucdo de NaOH e do 2 — propanona, entretanto foi
necessaria a adaptacdo para ocorrer a adicdo do benzaldeido escolhido,

solubilizando em MeOH para assim, fazer a adicdo ao meio reacional.

5.3. Caracterizagéo dos derivados das dibenzalacetonas sintetizadas.

A caracterizacdo dos compostos foi realizada por meio da Ressonéancia
Magnética Nuclear (RMN), tanto de hidrogénio 'H, quanto a de carbono 3C e
infravermelho. Para andlise de caracterizacéo foi selecionado o composto JR06. (Os
espectros referentes aos outros compostos sintetizados podem ser analisados nos
Anexos).

5.3.1 — Caracterizacdo de RMN de *H para o composto (1E, 4E) - 1, 5- Bis [4-
(dimetil lamino) fenil] - 1, 4- pentadien- 3 —ona — (JR06)

No espectro de RMN H abaixo, podem-se observar os dados referentes ao
deslocamento quimico (d), constante de acoplamento, integracdo de sinal e
multiplicidade. Os sinais de RMN de *H foram referenciados a partir do sinal residual

do CHCIl; em 7,26 ppm presente no CDCls.
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Imagem 6 — Espectro de RMN de *H (600 MHz, CDClI3) — (JRO6)
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Tabela 7 — Dados do espectro de RMN de tH (600 MHz, CDCly)

Constante de
Atribuicdo do & (ppm) acoplamento J Multiplicidade Integracao do
sinal (Hz) sinal
7,11 7,69 15,7 Dupleto 1H
4,6,13,17 7,51 8,2 Dupleto 2H
8,10 6,89 15,7 Dupleto 1H
1,3,14,16 6,69 8,2 Dupleto 2H
18-21 3,03 - Simpleto 6H

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Como visto na Imagem 6 e na Tabela 7, os Hidrogénios que séao

caracteristicos das duplas ligacdes com geometria trans em 6,69 ppm e 7,69 ppm,
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ambas tendo constantes de acoplamento de J = 15,7 Hz e formacao de dupletos,
entretanto a dupla trans em 7,69 ppm esta mais desblindada, ou seja, menos
protegida por efeito de ressonancia. Os hidrogénios com deslocamentos 6,89 ppm e
7,51 ppm, séo referentes aos hidrogénios dos anéis aromaticos, com constantes de
acoplamento sendo J = 8,2 Hz e formacédo de dupletos. Ja os hidrogénios com
deslocamento 3,03 ppm, sao referentes aos hidrogénios dos grupos CHs; das

dimetilaminas.

5.3.2 — Caracterizacdo de RMN de 13C para o composto (1E, 4E) - 1, 5- Bis [4-
(dimetil lamino) fenil] - 1, 4- pentadien- 3 —ona — (JR06)

Imagem 7 — Espectro de RMN de 3C — (JR06)
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Tabela 8 — Dados do espectro de RMN de 13C.

Atribuicdo do sinal S (ppm)
Aromaticos 114,98
130,07
8, 10 121,44
5,12 123,11
7,11 142,90
2,15 151,77
9 188,88
18 -21 40,17

Fonte: Elaborado pela autora. 2023.

Foi realizada a caracterizacdo de RMN de 13C, utilizando a técnica de
DEPTQ®, em que os sinais sdo similares aos demais compostos sintetizados. Como
se pode observar na Imagem 7, os sinais voltados para cima séo relativos aos sinais
de fase positiva, referentes aos carbonos —-CH- e —CH3 —, e 0s sinais voltados para
baixo sao relacionados aos sinais de face negativa, referentes aos carbonos —C— e
—CHs—.

Os sinais com 6 em 111,98 e 130,07 ppm referem-se aos carbonos CH e com
0 em 123,11 e 151,77 ppm aos carbonos —-C—, todos pertencentes ao anel
aromatico. Ja os sinais com & em 121,44 e 142,90 ppm, sao referentes aos
carbonos —CH- das liga¢des duplas trans, sendo o sinal em 142,90 ppm o0 mais
desblindado. O sinal atribuido a 9 refere-se ao carbono da carbonila; e o sinal
atribuido em 18 - 21, refere-se aos carbonos —CH3; — dos grupos metilas do

dimetilamino.

5.3.3 — Caracterizacdo de Infravermelho para o composto (1E, 4E) -1, 5-
Bis [4- (dimetil lamino) fenil] - 1, 4- pentadien- 3 —ona — (JR06).

A analise obtida por meio da espectroscopia de Infravermelho com

transformada de Fourier traz informagOes referentes aos grupos funcionais
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presentes na molécula. O espectro foi obtido por refletancia total atenuada (ATR)

(Figura 4), sendo possivel observar as seguintes bandas de absorcéo.

Imagem 8 — Espectro de Infravermelho do composto JRO6.
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Fonte: Elaborado pela autora, 2022.

Tabela 9 — Bandas de absor¢éo do espectro de Infravermelho do composto JRO6.

Frequéncia (cm™) Atribuicao
1635,5 vsC=0
1604,8 vsC=C (trans)
1566,7 V-N(CHa),
15229 vC=C (Aromético)
1435,1 vC-N
1348,5 vsC-H
984,5 V,sC=C (trans)
814,8 vsC—H (Aromatico)

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Apresentando as bandas de absor¢cdo que sdo caracteristicas dos grupos
funcionais do JR06, as bandas harmdnicas (v), as bandas de estiramento simétrica
(vs) e assimétrica (vas) presentes no espectro, confirmam juntamente com os
espectros de RMN H e de 3C — DEPTQ, o éxito na formacdo da sintese do

composto JROG6.
5.4. Teste de Solubilidade

As dibenzalacetonas sintetizadas tém caracteristicas lipofilicas, ou seja, sédo
moléculas que apresentam alta solubilidade em gorduras, assim sendo, se
dissolvem mais facilmente em moléculas apolares. Foram utilizados solventes
polares préticos como etanol e metanol, solventes aproéticos polares como acetona,

cloroférmio e acetato de etila, e solvente aprético dipolar como o DMSO.

Analisando essas caracteristicas, devem-se levar em consideracdo 0s
substituintes em todos os compostos sintetizados, o que alterou a solubilidade em
determinados compostos, tendo compostos solubilizados ou parcialmente
solubilizados, em polaridades opostas, podendo ser por ligacdes de hidrogénio ou

interacOes de Van der Walls.

Ao realizar os testes de solubilidades, observou a relacdo entre as
polaridades dos compostos solubilizados e os solventes utilizados, assim como as
suas estruturas. Os compostos sintetizados nédo apresentaram pouca solubilidade
em MeOH e EtOH, ambos sdo solventes polares proticos que deveriam apresentar
boa solubilidade, entretanto, ndo ocorreu, considerando que 0S compostos
apresentam uma maior semelhanca com apréticos polares, € consideravel que tenha
influenciado na pouca solubilidade. A tabela 10 apresenta os dados obtidos durante
o teste, dos compostos e o0s solventes utilizados tendo variagbes em sollveis,

parcialmente sollveis e pouco soluveis:
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Tabela 10 — Solubilidade dos compostos sintetizados derivados das dibenzalacetonas.

Caédigo Acetona | Cloroférmio AceEtfﬁg de DMSO Etanol Metanol
JRO1 Soluvel Soluvel Soluvel Soluvel Pogco POL,]CO
Soluvel Soluvel
JRO2 | Soluvel Solavel Solavel Solavel Pouco Pouco
Soluvel Soluvel
JRO3 FolieD Solavel Solavel seffe] || SOUER | PELEE
Soluvel Soluvel Soluvel
Pouco Parcialment | Parcialmente , Pouco Pouco

JR04 . , , Solavel § §
Soluvel e Soluvel Solavel Solavel Solavel
JRO5 | Solavel Soluvel | Parcialmente | o0 ol SolliED
Soluvel Soluvel Soluvel
JRO6 | Solavel Solavel Solavel Solavel Pouco Pouco
Soluvel Soluvel
JRO7 Pogco Soluvel ParC|a[mente Solavel Pogco Pogco
Soluvel Soluvel Soluvel Soluvel
JRO8 | Soluvel Soldvel | Farcialmente | o0 o) Pouco Pouco
Solavel Solavel Solavel
JRO9 Pogco Solavel ParC|a[mente Soldvel Pogco Pogco
Soluvel Soluvel Soluvel Soluvel
JR10 Pogco Solavel ParC|a[mente Solavel Pogco Pogco
Soluvel Soluvel Soluvel Soluvel
JR11 | Solavel Solavel Solavel Solavel Folize Felise
Soluvel Soluvel
JR14 Pogco Solavel Soluvel Soluvel Pogco POli'CO
Soluvel Soluvel Soluvel
JR15 | Solavel Soluvel | Parcialmente | o 0 PolliEy POIIED
Solavel Solavel Soluvel

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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5.5. Efeito Solvatocrémico
1) Andlise do UV-Vis

As dibenzalacetonas sintetizadas possuem grupos substituintes ligados
diretamente ao anel aromatico, essa condicdo resulta na perda da estrutura fina no
espectro sendo caracteristica do anel, o que pode causar varios niveis sobrepostos,
e deslocamentos batocrOmicos e hipercromicos. Com os substituintes —OR, —X
caracteristicos por possuirem elétrons nédo ligantes, ou seja, os elétrons n fazem
com que ocorra um deslocamento nas bandas de absorcdo e quanto mais disponivel
esses elétrons estdo para que ocorra uma interagdo com o sistema 1 do anel

aromatico, maiores sao os deslocamentos.

Os compostos sintetizados possuem grupos substituintes retiradores de elétrons
(-NOy, -Cl e —Br) que nédo causam nenhum efeito na posi¢ao de banda de absorgéo
secundéaria, exceto se o grupo retirador for capaz de agir como um croméforo. Ja
com grupos doadores de elétrons (-OMe, -N(CHz3)2, -OR) hd um aumento tanto do

comprimento de onda quanto da intensidade de banda de absorcdo secundaria.

A Tabela 4 (pag. 40) apresenta o ponto médio do comprimento de onda para
cada banda, obtidos na andlise de UV-Vis, para todos os compostos em que foram
utilizados diferentes solventes, sendo eles: (DMSO, H,O, DCM, DMF, CH3CN,
MeOH, EtOH e o Acido terc-butanol (ATB)). E nas Imagens 9 — 19 observam-se 0s

espectros obtidos dessas analises.
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Imagem 9 — Espectro do UV-Vis do composto JRO1

Absorbanciau.a
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T
300

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 10 — Espectro do UV-Vis do composto JR02

400
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e | RO2-DC A
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 11 — Espectro do UV-Vis do composto JR0O3
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 12 — Espectro do UV-Vis do composto JR04
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 13 — Espectro do UV-Vis do composto JR0O5
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 14 — Espectro do UV-Vis do composto JRO6

600
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A, nm

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 15 — Espectro do UV-Vis do composto JRO7
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
Imagem 16 — Espectro do UV-Vis do composto JR0O8
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 17 — Espectro do UV-Vis do composto JR11
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 18 — Espectro do UV-Vis do composto JR14
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 19 — Espectro do UV-Vis do composto JR15
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Vale observar que o composto que apresenta um maior comprimento de onda, € o
JRO6, todos acima de 400 nm (Tabela 4). Assim, pode-se considerar que isSso se
deve ao efeito doador de elétrons do grupo dimetilamino e seu maior efeito de
ressonancia. De acordo com Tobias e colaboradores (2012), a posi¢cdo do grupo
amino esta diretamente ligada a emissao de fluorescéncia emitida, nesse caso, 0
grupo amino na posicao para apresenta uma maior emissao, devido a maior
efetividade do efeito doador de elétrons (DAVI, L. B. O., 2019), o que corrobora com

os dados obtidos.

Em moléculas que possuem grupos substituintes como na maioria das
dibenzalacetonas sintetizadas (excecado: JRO1 e JR14), esses grupos substituintes
podem nao gerar, por eles mesmos, absor¢cdo de radiacdo UV. Entretanto, vale
ressaltar que esses grupos podem modificar a absor¢cdo do croméforo principal, isso
faz com que ocorra um aumento na intensidade de absorcdo e possivelmente um
aumento no comprimento de onda. Caso isso ocorra, sdo chamados de auxocromos,

sendo 0s mais comuns e também utlizados nesse trabalho os grupos alcoxi,
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halogénios e amina (Compostos JR02, JR03, JR04, JRO5, JR06, JR0O8, JR0O9, JR10,
JR11).

Os auxocromos considerados mais forte sdo aqueles que possuem um par de
elétrons que permita que ocorra ressonancia com um sistema 1 conjugado, isso faz
com que ocorra um aumento no comprimento do sistema conjugado. Assim 0s
elétrons do par isolado passam a fazer parte desse sistema conjugado de orbitais
moleculares, como os substituintes —OR, --N(CHy3)>.
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2) Anélise no Espectrofluorimetro

As dibenzalacetonas n-substituidas sdo moléculas cromoforas. Essas moléculas
possuem grupos de atomos em que seus nucleos determinam a forca com que os
elétrons sao ligados, e com isso, influenciam o espacamento de energia entre 0s
estados fundamental e excitado. Caso ocorram alteracdes estruturais, € esperado

gue a energia e a intensidade de absor¢cao sejam alteradas.

Nas imagens 20 — 30 observam-se o0s espectros de fluorescéncia para cada

composto sintetizado.

Imagem 20 — Espectro de fluorescéncia do composto JRO1
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 21 — Espectro de fluorescéncia do composto JR02
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
Imagem 22 — Espectro de fluorescéncia do composto JR0O3
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.



Imagem 23 — Espectro de fluorescéncia do composto JR04
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 24 — Espectro de fluorescéncia do composto JR0O5
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.




Imagem 25 — Espectro de fluorescéncia do composto JR06
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
Imagem 26 — Espectro de fluorescéncia do composto JRO7
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 27 — Espectro de fluorescéncia do composto JR0O8
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 28 — Espectro de fluorescéncia do composto JR11
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Imagem 29 — Espectro de fluorescéncia do composto JR14
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.

Imagem 30 — Espectro de fluorescéncia do composto JR15
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Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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Alguns substituintes podem apresentar os seguintes efeitos: 1) Deslocamento
batocrémico: deslocamento para energia mais baixa ou para um maior comprimento
de onda. 2) Deslocamento hipsocrdomico: desloca-se para uma energia mais alta ou
um menor comprimento de onda. 3) Efeito hipercrébmico: aumento de intensidade. 4)

Efeito hipocromico: diminui¢do de intensidade.

O solvente é responsavel por induzir uma relaxacdo ao ter suas moléculas
reorganizadas, 0 que causa uma desestabilizacdo do estado excitado e com isso,
diminui a energia do sistema. E em solventes polares o efeito € mais pronunciado,
sendo esse, o efeito do solvatocromismo (DAVI, L., 2019). Os solventes utilizados
nesse trabalho sédo divididos em proticos, aproticos polares e aproticos dipolares,
como solventes préticos: agua, EtOH, MeOH, alcool terc-butanol; como solventes
apréticos: DCM; E como solventes aproticos dipolares: CH3;CN, DMSO, DMF.
(REICHARDT, C., 2013).

Com o aumento da polaridade do solvente, deve-se ocorrer um aumento na
emissdo de fluorescéncia. Observa-se que para a maioria dos compostos
apresentam maior intensidade para o &lcool terc-butiico e DCM, ambos
apresentando as maiores polaridades, os solventes polares estabilizam o estado
torcido, o que explica sua maior intensidade. Com excecédo do composto JRO1 que
apresentou maior intensidade com o DMF, que se tratando de uma cetona aromatica
ndo substituida, € muito menos sensivel a polaridade do solvente, explicando assim,

sua maior intensidade em DMF.

Para os compostos JR11 e JR14 (Imagens 28 e 29) tendo maior intensidade com
o MeOH, que se trata de deslocamento espectral devido as ligacées de hidrogénio
do MeOH no seu estado fundamental (LAKOWICZ, J. R., 2006). O uso do MeOH,
apresentou uma baixa intensidade na maioria dos compostos, caracterizando um

efeito de hipocrémico.

Ao observar 0s espectros compostos que possuem substituintes halogénios
(JRO3, JRO4, JR08, JR0O9) eles apresentam menores comprimentos de onda, a
exemplo, se observarmos os espectros dos compostos JRO3 (substituinte cloro n
posicdo para) e o composto JRO5 (substituinte OMe nas posi¢cdes 1,4) (Imagens 22

e 24, pag. 60 e 61), o JRO3 apresenta menores comprimentos de onda, isso é
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atribuido ao efeito do 4tomo pesado, o que faz com que haja um aumento na

probabilidade de cruzamento intersistema (SKOOG, et. al., 2002)

Em sistemas com um aumento na sua conjugagdo como o composto JR14 os
niveis de energia eletrénicos ficam mais préximos, isso faz com que a energia
necessaria para que ocorra uma transicdo seja menor, em consequéncia, O
comprimento de onda da luz absorvida é maior. Examina-se isso ao comparar 0s
compostos JRO1 e o0 JR14 (Imagens 20 e 29) (com a emissédo de absorgéo sendo
300 e 320 nm, respectivamente), sendo que a diferenca entre eles é o aumento de

ligacdes duplas e com isso 0 aumento na conjugacao.

Todos os substituintes possuem elétrons nédo ligantes ligados diretamente ao
anel, se esse elétron for excitado para dentro do cromoéforo estendido 1, 0 seu
atomo torna-se deficiente em elétrons e o anel aromatico adquire um elétron, isso
ocorre por ressonancia. Sendo esse elétron extra do anel um orbital *. Devido a
relaxacdo em direcdo a um estado ICT que acompanha a rotacdo interna do
fluoréforo, algumas moléculas exibem duas bandas fluorescentes em solventes
polares (LAKOWICZ, J. R., 2006).

Abaixo se visualiza o0 composto JR06 na luz UV e na luz do espectrofluorimetro,
gue apresentou uma maior intensidade de emissdo com o solvente alcool terc-
butanol, pois com o aumento na polaridade, ha uma estabilizacdo do estado
excitado. Sua polaridade tendo ordem crescente com &alcool terc-butanol, DMSO,
DMF e CH3CN.
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Imagem 31 — A) Composto JR06 exposto a luz UV nos solventes DMF, DMSO, CH5;CN
e Alcool terc-butanol, respectivamente. B) Composto JR06 em élcool terc-butanol, exposto a

luz do espectrofluorimetro.

Fonte: Elaborado pela autora, 2023.
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6. CONCLUSAO E PERSPECTIVAS

No presente trabalho foram sintetizados treze novos derivados da
dibenzalacetona, sendo necessarias adaptacfes nas rotas sintéticas de sinteses ja
realizadas na literatura. Os compostos sintetizados foram analisados a partir de
técnicas espectroscopicas de Ressonancia Magnética Nuclear de Hidrogénio e de
Carbono 13 (RMN *H e 3C — DEPTQ) e Infravermelho com transformada de Fourier,

em que foi possivel obter a confirmacao da formacgéo dos produtos desejados.

Os compostos sintetizados apresentaram coloracdo que variaram entre amarelo
e marrom com rendimentos entre 43 — 96%, com excecdo dos compostos JRO9,
JR10 e JR11.

A partir das analises no estudo do efeito solvatocrémico, as dibenzalacetonas
substituidas apresentaram bons resultados para possiveis aplicacdes, sendo bons
candidatos para aplicagbes em fotoprotetores, atividades citotoxicas e anti-

inflamatorias.

Temos como perspectivas a otimizacdo e aperfeicoamento das analises de
solvatocromismo obtidas nesse trabalho, assim como uma analise utilizando a agua
como solvente em pH variados. Sintetizar um novo grupo de derivados de chalconas
e dar continuidade aos estudos do efeito solvatocromico e andlises em atividades

biolégicas.
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