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Introducao |

As chalconas, produto natural precursor na sintese
de flavonas, conhecidas por apresentarem
importantes  atividades farmacologicas como
antiinflamatéria, tripanocida, antibactericida, antiviral,
antitumoral, antimaléarica, além da atividade
antileishmanicida, como citado na literatura."* A 3-
nitro-2-hidroxi-4,6-dimetoxichalcona (CH8), chalcona
derivada da xantoxilina, apresentou resultados
promissores in vitro e in vivo nos testes como
antileishmanicida.*

A literatura relata a preparacdo de chalconas e da
xantoxilina, de diferentes formas™™®, nas quais o
tratamento da reacdo pode se tornar mais
dispendioso. Por esse motivo, a otimizagdo da
preparacdo desse composto, com o papel de
melhorar o rendimento e facilitar a obtencdo do
mesmo, e consequentemente a praticidade na
fabricacdo em larga escala, € o objetivo desse
trabalho.

Resultados e Discussao |

A CHB8 (4) pode ser sintetizada pela condensacao
alddlica entre xantoxilina (3) e o 3-nitrobenzaldeido.
Por sua vez, a xantoxilina foi obtida em duas etapas
conforme a figura a baixo.

OH OH ]
1. CHCN, ZnCl,, 1. Me,S0,, K,CO;,
(C;H5),0, HCly CH,0CH,
—_— —_—
2.H,0
HO' OH HO’ OH
1 2
OH o OH o

1. 3-Nitrobenzaldeido,
KOH 50%, EtOH, t.a.
_

NO,
O//\©/

Figura 1. Sintese da CH8.
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Nas primeiras duas etapas ocorre a acetilagdo do
fluoroglucinol (1), onde este reage com acetonitrila e
acido cloridrico concentrado usando cloreto de zinco
como catalisador.™* Nesse caso, para o sucesso da
reacdo, todos os reagentes devem estar secos. Na
etapa seguinte ocorre a metilacdo de duas das trés
hidroxilas da fluoroacetofenona (2). Para essa
etapa, foram utlizados Me,SO; que foram
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adicionados lentamente sobre uma solucdo de
fluoroacetofenona e uma base em acetona. Ocorreu
grande formacg&o de subproduto e o rendimento foi
baixo.

Visando o melhoramento desse resultado, foi feito
um estudo experimental variando solvente, tempo
de reacao, velocidade de adicdo do Me,SO,, base,
temperatura, a estequiometria e o tratamento da
reacdo. Esses resultados mostraram que as
melhores condi¢cdes observadas para essa reacao
sdo: 2eq. de Me,SO,, acetona seca, 1,5eq. de
K,COs3, em um tempo de reacdo de 2 horas e 30
minutos sob refluxo. A mistura reacional foi filtrada
logo ap6s a adicdo de &gua. O produto foi
recristalizado em metanol, com rendimento maximo
de 83% apos a recristalizacéo.

Na sintese da chalcona (4), a xantoxilina reagiu
com o 3-nitrobenzaldeido em presenca de uma base
forte como catalisador. Para essa reagdo, foram
variados, a base, o tempo de adicdo da mesma, a
quantidade de base, a quantidade de aldeido e o
solvente (conforme a base utlizada). O melhor
resultado foi encontrado com leq. de 3-
nitrobenzaldeido, 30 gotas de KOH 50% sendo
adicionados lentamente em etanol, em um tempo de
reacdo de 24 horas, com rendimento de 56%, apés
a recristalizagéo.

Conclusodes

Na tentativa de aperfeicoar a obtencdo da CH8 e
xantoxilina foram observadas as melhores
condicbes experimentais. N&o houve melhora
significativa no rendimento da reacdo, porém, o
isolamento da substéncia e a purificacdo foram
feitas de formas mais simples e mais rapidas.
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