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1. INTRODUGCAO

As hidrazonas constituem uma importante classe de intermediarios
sintéticos, sao utilizadas em analises quimicas visando a identificacdo de
compostos carbonilicos e como complexantes de cations metalicos. Pesquisas
recentes mostram que estes compostos também podem ser precursores de
heterociclos. (ROMERO et. al., 2015)

Pertencentes a uma classe de compostos com estrutura geral —-C=N—-NH-,
as hidrazonas sédo obtidas normalmente pela condensacdo de hidrazinas ou
hidrazidas com cetonas ou aldeidos. (GUIMARAES et. al.,2017) Essa
condensacao ocorre em solvente protico e pode ser catalisada em meio acido.
Um aspecto importante a ser citado € que elas apresentam propriedades
estruturais variadas, facilidade de sintese e estabilidade frente a hidrolise.
(FERRARESI-CUROTTO, et. al.)

A coloracdo vibrante destes compostos proporciona que o sélido desta
molécula seja um potencial revelador de impressfes digitais latentes (IDL).
(BERALDO, 2004)

Contextualizando, a IDL € aquela que nao se enxerga a olho nu, sendo
necessario a utilizacdo de algum meétodo de revelacdo para que possam ser
identificadas as linhas e mindcias daquela impressao digital, o que possibilita
realizar a identificacdo humana. (CHEMELLO, 2006)

Novas técnicas tém sido desenvolvidas para detectar IDL, porém a técnica
mais utilizada atualmente é a técnica do p06, que consiste em visualizar o
contraste do pé aderido na IDL com a superficie. No entanto, apesar da técnica
ser de grande praticidade e bastante rapida, sua maior desvantagem € que 0s pos
comumente utilizados, chamados padrfes, apresentam toxicidade aguda quando
inalados, trazendo prejuizos graves a saude de quem os manuseia. (CHEMELLO,
2006)

Baseado no exposto anteriormente, o objetivo do presente trabalho é
sintetizar hidrazonas, confirmando e caracterizando 0s compostos por
cromatografia gasosa acoplado com espectrometria de massas (CG-EM) afim de
avaliar a aplicacdo como reveladores de IDL.

2. METODOLOGIA
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Para a sintese das hidrazonas, foram testadas 4 moléculas substituidas
com 4 cetonas diferentes, sendo elas: acetona (la), acetofenona (1b),
ciclohexanona (1c), ciclopentanona (1d). Em um baldo de 50 mL, foram pesados
5 mmol de dinitrofenilhidrazina, 5 mmol de cetona (1a-d) e 5,25 mmol de &cido p-
toluenossulfénico (APTS), em seguida foram dissolvidos em 10 mL de etanol.
Para iniciar a reagdo, o baldo foi colocado em banho-maria na temperatura de
70°C durante duas horas e trinta minutos apos o inicio do refluxo. O sélido
formado foi filtrado e, apds seco, pesado para o calculo de rendimento.
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Esquema 1. Sintese da 2,4-dinitrofenilhidrazona.

Para a revelacao das IDL, foram testadas as impressdes digitais naturais e
sebaceas, depositadas em superficie de vidro, aplicando uma pressao média de 3
a 5 segundos. Para obter a impresséo digital natural, as méos do doador foram
lavadas previamente com sabdo neutro e depositadas apos 30 minutos. Para
obter o contetdo sebaceo, friccionou-se os dedos sobre as partes oleosas do
rosto e em seguida realizou-se a deposicdo. Ambas foram reveladas o tempo de
envelhecimento de 24 horas, a temperatura ambiente, em local fechado, sem o
risco de contaminantes. Ambas foram reveladas utilizando pincéis adequados
com as hidrazonas (2a-d) sintetizadas. Para fins de comparacdo, também foi
utilizado como padrdo o revelador comercial Gold (Sirchie®). Apés isso, as
impressoes digitais reveladas foram fotografadas.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Conforme as metodologias supracitadas, foram sintetizadas uma sequéncia
de hidrazonas utilizando como reagente de partida a (2,4-dinitrofenil)hidrazina
substituidas com 4 cetonas diferentes. Os compostos apresentaram rendimentos
de aproximadamente 94,2%, e o0s testes de temperatura de fusdo foram
correspondentes com a literatura, como esta apresentado na Tabela 1.

A partir da analise em CG-EM obteve-se o cromatograma e espectro de
massas dos compostos 2a-d sintetizados. A titulo de representacéo esta ilustrado
0 espectro de massas do composto 2c na Figura 1, onde é possivel onde é
possivel observar o ion molecular de 278 m/z, referente a massa exata da
molécula. Além disso, as demais fragmentacdes estdo conforme literatura,
confirmando a estrutura.
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Tabela 1. Compostos sintetizados (2a-d)

PF exp. (°C) PF lit. (°C) Rendimento

O,N
: \NH—N:< 125-135 125,85 89,83%

NO,
2a

OZN\E;L
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O.N
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Figura 1. Espetro de massas do composto 2c.

Apés avaliacdo de qual hidrazona obteve melhor desempenho a ser
utilizada como revelador, dentre os compostos 2a-d, o composto ciclohexanona-
2,4-dinitrofenilhidrazona (2c) apresentou-se mais promissor em impressfes
digitais tanto com conteudo natural, como com contetdo sebaceo comparado aos
outros compostos com tempo de envelhecimento de 24 horas, apresentando alta
gualidade de imagem da impresséo digital, podendo ser utilizada em caso de
identificacdo. A Figura 2 demonstra um ensaio de seccdo onde a mesma
impressao digital € revelada metade com o composto 2c e metade com o padrao
Gold, é importante lembrar que os pds padrées sdo formulacdes desenvolvidas
com a finalidade de revelar IDL, entdo a semelhanca com o novo po sintetizado,
confirma a eficacia do composto.
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Figura 2. Impress@es digitais latentes (a) natural e (b) sebacea reveladas com a
hidrazona 2c e ensaio de seccao revelado com (c) composto 2c (c¢’) p6 padréo
Gold em superficie de vidro.

4, CONCLUSOES

Em suma, a metodologia utilizada para a sintese de hidrazonas foi
eficiente, visto que a reacéo ocorreu de forma rapida e com produtos de alto grau
de pureza, além disso, esses compostos possuem propriedades bioldgicas que
geram diversas aplicabilidades. Nesse sentido, 0 composto 2c foi utilizado como
po revelador de impresséao digital latente, devido sua colora¢do que proporcionou
um o6timo contraste em um substrato escuro e a interacdo fisica com as
substancias sebaceas e naturais presentes na IDL, sendo possivel identificar as
linhas de friccdo e mindcias. Dessa forma, o novo revelador desenvolvido
apresentou resultados promissores e poderia ser utilizado na identificacado
humana contribuindo para as ciéncias forenses.
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