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Introducéao

Ao contrario dos derivados imidazolicos e
fenazinicos de quinonas do grupo das b-lapachonas®,
pouca atencdo tem sido dada a seus derivados
quinoxalinicos, n&o havendo estudos detalhados
sobre aspectos farmacoldgicos, quimicos e
fotoquimicos. Tendo em vista 0 preenchimento desta
lacuna, é agora apresentada a primeira sintese do
derivado quinoxalinico da nor-b-lapachona. Entretanto
o isolamento tradicional por cromatografia em coluna
de gel de silica (CC) se mostrou ineficiente devido
elevado tempo de retenc¢éo do produto o que onerou o
processo em tempo e gasto de solvente. Como
alternativa para resolugcdo desses problemas foi

utilizada a técnica de cromatografia contracorrente
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Resultados e Discuss&o |

A sintese da quinoxalina, 2, foi realizada
pela reacdo da nor-b-lapachona 1 com
etilenodiamina, utilizando-se o0 mesmo como
solvente, a temperatura ambiente. Esquema 1.
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Esquema 1. Sintese de 2

Tanto na purificagédo por coluna
cromatografica de gel de silica quanto por CCC, a
mistura reacional foi previamente purificada por
dissolugdo em AcOEt e lavagem com agua. A Tabela
1 mostra os dados de purificacdo de 2 por CC de gel
de silica e por CCC. Podemos ver que ha um
aumento de 5% no rendimento quando o produto é
purificado por CCC, devido a néo utilizag&o de suporte
sélido o que evita perdas por adsor¢do. Na purificacao
por CCC utlizando-se o sistema de solventes
hexano:AcOEt:MeOH:H,0O 1:1:1:1 (viviviv), fase

28%Reunido Anual da Sociedade Brasileira de Quimica

organica como fase moével, 2 foi isolado puro, sem
qualquer contaminagdo enquanto na purificacdo por
CC, parte de 2 saiu contaminado com outros
produtos. O tempo total gasto na purificacdo da
reacdo através da CCC (equipamento PC Inc.) foi
quatro vezes menor que 0 necessario para 0 método
tradicional por CC de gel de silica. Além do menor
tempo de andlise, é digna de rota a quantidade de
solvente utlizado na eluicdo da quinoxalina na
técnica da CC tradicional, praticamente quatro vezes
€ meia a maior que na técnica da CCC.

Tabela 1. Comparacdo dos dados cromatogréaficos de
purificacdo da quinoxalina por CC de gel de silica e por
CCC.

Coluna de CccC
silica

Amostra 245 191
aplicada
(mg)
Rendimento 57 62
(%)
Volume total 1.374 296
de eluicédo
(ml)
Tempo gasto 12 3
(h)

Conclusdes

Os resultados apresentados neste trabalho
demonstram a versatilidade da técnica da
cromatografia contracorrente, pouco explorada na
purificacdo de produtos de origem sintética. A
economia de tempo e de solvente organico é notavel
qguando se comparam os dados obtidos da purificacéo
da quinoxalina pelas duas técnicas.
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