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ACIENCIAS BASICAS NA CONSTRUCAO DA TECNOLOGIA E INOVACAO NO ESTADO DO AMAZONAS
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Introducao

A quimica organica, dentro de seus diversos ramos, busca
o desenvolvimento de novas substancias, que podem ser
utilizadas contra doengas, melhorando a qualidade de vida.
A bergenina (Figura 1), um produto natural C-glicosidico
isolado de espécies do género Endopleura uchi, possui
dentre outras, atividades anti-inflamatéria, antifingica,
auxilia na perda de gordura (SHAH, et al.), inibindo a
proliferacdo de linfocitos bem como a produgdo de
citocinas (JAIN et al.).

Figura 1: Bergenina.

A sintese de derivados da bergenina pode ocorrer em
diversos locais de sua estrutura molecular, dada a
diversidade de anéis bem como de substituintes.
Modificagbes nas hidroxilas do agucar (KUMAR et al.,
2011) utilizando esterificacdo, ou no anel aromatico
(KASHIMA et al., 2013) através de uma alilagao seletiva,
demonstrando assim a versatilidade dessa molécula.
Produtos derivados de modificagdes no carbono 7 no anel
aromatico sdo pouco descritos na literatura, como a
utilizacédo da reacdo de Mannich (JAIN et al., 2014), com
resultados promissores na sintese de moléculas com
atividade antiartritica. Nesse sentido, objetivamos, no
presente trabalho, realizar modificagbes quimicas no
carbono 7 do anel aromatico para posterior aplicagdo na
sintese de macrociclos e produtos hibridos via
acoplamentos diversos.

Material e Métodos

Este trabalho aborda rotas sintéticas de cunho
experimental, utilizando-se como base artigos e trabalhos
correlatos.

Bromacéao

Uma das rotas, utiliza a substituicéo eletrofilica aromatica
(SeAr) através da bromacao no carbono 7 da bergenina.
Utilizou-se um sistema sob refluxo, 8,5h, 0,2g de

bergenina, 6 mL de acetonitrila, 0,108 g de N-
bromosuccinimida (NBS), 14 pL de acido trifluoroacético
(TFA). A segunda etapa envolveu a cromatografia em
coluna, paraisolar o produto bromado. No total foram feitas
duas, utilizando-se como eluente 9:1 acetato de etila e
metanol, onde na primeira obtiveram-se 3 fracdes, (Fr-1/6,
Fr-7/18 e Fr-19/36), e posteriormente a segunda
cromatografia em coluna utilizou a fragao Fr-7/18, obtendo
duas fracdes (Fr-09/46 e Fr-167/183). Na ultima coluna,
para auxiliar no processo de separacgdo, acrescentou-se
algumas gotas de &cido acético. A estrutura do produto
bromado na posicdo 7 foi confirmada por espectroscopia
de RMN !H e 3C e espectrometria de massas, APCI,
modos positivo e negativo.

Acetilagao

O processo de acetilagdo da bergenina objetivou a
protecdo dos 5 grupos hidroxilas através da substituicdo
nucleofilica com o anidrido acético. Para a reacéao, utilizou-
se 0,4 g de bergenina para reagir com anidrido acético com
a equivaléncia molar 5,8/1 (anidrido acético/bergenina) em
um sistema com uma chapa aquecedora a 75 °C. O
sistema foi vedado ap6s a adigdo de uma gota de H,SO4
como catalisador da reacdo, que permaneceu no sistema
por 2 horas.

Apos 2 horas de reagdo e o sistema atingir temperatura
ambiente, foram adicionados 10 mL de &gua destilada
gelada, o que promoveu a precipitacdo do produto da
acetilacado, que foi filtrado. A estrutura do produto acetilado
foi confirmada por espectroscopia de RMN H e 13C, bem
como por espectrometria de massas.

Resultados e Discussao

Bromacéo

A reacdo de bromagdo demonstrou ser eficiente, dado que
conforme a cromatografia em camada delgada realizada,
observou-se a presenca de duas substancias novas.
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Figura 2: Bromacao da bergenina.
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ApOs essa analise, a cromatografia em coluna mostrou-se
o método mais eficiente para separagdo do produto
bromado. Em ambas as colunas, o produto de interesse foi
separado logo nas primeiras fracbes (Fr-7/18 e Fr-9/46),
demonstrando que o eluente utilizado foi eficiente logo no
inicio da coluna. A confirmagdo se deu através do
experimento de RMN *H.

Acetilagdo

AcO

Figura 3: Acetilagdo da Bergenina.
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O processo de acetilagdo produziu bons resultados
conforme a andlise através dos métodos de cromatografia
em camada delgada e através da andlise por
espectroscopia de RMN. Os cristais formados foram
obtidos com alto grau de pureza ap6s procedimento
experimental, sem necessidade de purificagio posterior.

Conclusdes

A rota sintética utilizando a bromacdo e acetilagdo,
demonstraram ser bastante promissoras, onde em etapas
futuras, buscaremos sintetizar moléculas anfifilicas inéditas
para estudo biol6gico envolvendo os produtos. Planejamos
estudar a sintese dos novos produtos através de reacdes
de acomplamentos cruzados ou acila¢gdes, como os de
Suzuki e/ou Heck, e por Friedel-Crafts e/ou rearranjo de
Fries, respectivamente.
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