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1. INTRODUCAO

A Curcuma longa L. é uma planta asiatica, da qual pode ser extraido 6leo
essencial (OE). Esse turmérico tem diversos compostos que garantem a ele uma
vasta aplicagcdo em diferentes areas, como na téxtil devido os compostos
pigmentos, assim como também na medicinal, o que é bastante benéfico e atrai um
grande interesse de pesquisa, considerando as aplicacdes possiveis bioldgicas
estudadas até entdo, e o fato de serem compostos de origem natural (CECILIO
FILHO etal., 2004).

Com isso, o presente trabalho estd sendo desenvolvido ao entorno do
composto que, de acordo com informacfes encontradas na literatura, predomina
como o majoritario do 6leo essencial da curcuma que é cultivada no Brasil, a Ar-
turmerona la (GUIMARAES, A et al., 2020; ASSUNCAO, J. S. et al., 2016). Além
da turmerona aromatica 1a, o OE conta com outros dois analogos estruturais, a a-
turmerona 1b e B-turmerona 1c.

1a 1b 1c
Ar-turmerona a-turmerona B-turmerona

Figura 1. Estrutura das turmeronas.

Considerando o potencial benéfico dessa planta, eleva-se o interesse de
desenvolver estudos sobre seus compostos, sobretudo, de sintetizar novas
estruturas, analogas a Ar-turmerona (1a), aplicando metodologias do grupo de

pesquisa o qual pertenco — LASOL (Laboratério de Sintese Organica Limpa) —com
o objetivo de realizar modificagdes quimicas, destacando a inser¢cdo de compostos
organoselenados (VICTORIA, F. N. et al., 2009).

2. METODOLOGIA

2.1 ModificagBes quimicas do 6leo essencial — aromatizagéo oxidativa

O Oleo essencial bruto da curcuma foi submetido a uma reacdo de
aromatizacdo oxidativa, com o objetivo de converter a a- e B-turmerona, na Ar-
turmerona. Tendo isso em vista, aplicou-se a metodologia utilizando pentdéxido de
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fosforo suportado em silica gel 60 (P20s/SiOz2) e didéxido de selénio (SeOz2), descrita
na literatura (PAUL, S. et al., 2007; LEE, J. G. et al., 1992). A metodologia foi
aplicada diretamente no Oleo essencial bruto, sem a necessidade do uso de
diclorometano como solvente (Esquema 1).

. + Se0, P20s/SIOz(20%)

1b 1c 40 °C 1a

a-turmerona B-turmerona Ar-turmerona

*1b e 1c presentes no OE bruto

Esquema 1. Metodologia para aromatizacdo dos anédlogos da Ar-turmerona la.

Para essa reacao, foi utilizado um tubo de ensaio, no qual foi adicionado 250
pL de OE, 0,5 mmol SeO2 e 0,15g de P20s/SiO2 (20%), sob aquecimento de 40 °C
e agitacdo magnética, durante 3h, periodo em que, ao acompanhar por TLC
(cromatografia de camada delgada), foi observada que a reacao estava completa.
ApoOs isso, 0 conteudo da reacdo que esta no tubo de ensaio, foi filtrado com
diclorometano (DCM) a fim de obter o produto desejado, separando-o0 do suporte
(P205/Si02) utilizado, e posteriormente foi enviado para analise de CG-MS, a fim
de verificar se a reacao funcionou.

3.2 Purificacdo — obtencédo da Ar-turmerona pura

Para a obtencdo da Ar-turmerona pura, o conteudo filtrado da reacédo de
aromatizagdo oxidativa foi submetido a uma coluna cromatogréafica (CC), utilizando
silica gel 60 (SiO2) como fase estacionaria, hexano e acetato de etila como eluente.
O substrato desejado foi obtido ao usar a proporcao 98:2 da solucdo da fase movel.
O solvente da etapa de purificacdo foi evaporado sob pressao reduzida, a 40 °C.

3.3 Modificacdo quimica da Ar-turmerona — sintese de 3,3-dimetil-2-
fenil-5-(2-(p-tolil)propil)-2,3-di-hidro-1H-pirazol

Seguindo metodologia descrita na literatura, o composto sintético derivado da
Ar-turmerona foi obtido, conforme mostra o Esquema 2, a seguir (JACOB, R. et al.,

2019).
H >
N. -N
+ NH, CH3;COOH HN
refluxo

1a 2a 3a

Esquema 2. Equacéo para formacéo da pirazolina derivada da Ar-turmerona.

Para obtencdo desse composto (3a), foi adicionado a um tubo de ensaio 0,25
mmol 1a, 0,25 mmol 2a e 1 mL de acido acético (CHsCOOH), com o sistema sendo

agitado, sob refluxo, durante 3h, periodo em que foi observado, por meio da TLC,
o0 total consumo da Ar-turmerona 1a, e formagéo de uma mancha que, no revelador
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l2/SiOz2, é evidenciada na cor preta. Apos o término da reacao, essa foi neutralizada
com 0,5 mL de uma solugdo aquosa de NaOH 40%, e em seguida extraida com
agua e acetato de etila. A purificagdo foi realizada por CC, utilizando silica gel 60
como fase estacionaria, e como eluente uma mistura de hexano/acetato de etila,
na proporcao 98/2% (viv).

O produto foi obtido puro e enviado para andlise de cromatografia gasosa
acoplada a espectrometria de massas (CG-EM) e de ressonancia magnética
nuclear (RMN), para verificar se houve a formacao do produto esperado.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

3.1 Modificagdes quimicas do 0leo essencial — aromatizag&o oxidativa

Através da andlise de CG-EM foi verificado que a reacdo de aromatizacao
oxidativa (Esquema 1) das a- e B-turmeronas foi bastante eficiente, garantindo a
completa conversdo a Ar-turmerona (la). Além disso, observou-se 0 aumento da
concentragao do a-curcumeno 1d, devido a aromatizacdo dos sesquiterpenos (-)-
zingibereno e [(-sesquifelandreno. Assim, la e 1d passaram a representar,
respectivamente, 81,15% e 11,47% do 0Oleo essencial.

Essa reacdo garantiu um conteudo, pés filtracdo, de 273,5 mg, que equivale
a 218,8 mg de 1la.
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Figura 2. Cromatograma do OE da clrcuma, ap0s reacao de aromatizacao.

4.2 Purificacdo — obtencdo da Ar-turmerona pura
Realizando-se a coluna cromatografica, foi possivel isolar a Ar-turmerona a
uma porcentagem de 98/2% (hexano/acetato de etila), obtendo-se 179,4 mg do
composto puro, o que equivale a um rendimento de 81,99%.

4.3 Modificagdo quimica da Ar-turmerona — sintese de 3,3-dimetil-2-
fenil-5-(2-(p-tolil)propil)-2,3-di-hidro-1H-pirazol
O produto gerado na reacéo foi isolado conforme descrito no item 3.3 da
metodologia, com um rendimento de 36,4% (39,4 mg).
A andlise de CG-EM evidenciou que o pico do ion molecular tem a massa do
produto esperado (306,21 g.molt), e as analises de RMN *H e dept 135, revelam a
presenca das metilas e dos dois grupos —CH2 presentes na estrutura.
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Figura 3. Espectro de massas do pico do produto obtido.
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4. CONCLUSOES

A obtencdo da Ar-turmerona pura, para o desenvolvimento do trabalho é de
extrema importancia, uma vez que trabalhar com um substrato puro, aumenta a
possibilidade de obter melhores resultados, principalmente pensando na polaridade
dos compostos e no processo de purificagdo dos produtos obtidos por meio de
metodologias de modificacao.

A sintese do composto pirazolinico derivado da Ar-turmerona € significativo
para o andamento do trabalho— ainda que seja necessario realizar a otimizacao das
condi¢cbes para um melhor rendimento— especialmente ao levar em consideracao
gue se trata de um trabalho com composto de origem natural, com poucos estudos
aprofundados e com pesquisas distantes do que este trabalho propde.
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