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Resumo: As chalconas e seus andlogos sdo estruturas que vem sendo bastante estudada, devido a
sua facilidade de obtencéo e variedade de aplicagdo. Dentre as diversas aplica¢cbes das chalconas
pode-se citar a atividade antioxidante, antinociceptiva, anticonvulsivante e anti-inflamatéria. Como a
atividade de uma molécula estéd ligada a sua estrutura, € de suma importancia uma técnica que permita
determinéa-la, a melhor forma de realizar essa determinagéo é através da cristalografia. A cristalografia,
através do experimento de difragdo de raio-X, permite identificar como os atomos de um cristal se
organizam no plano tridimensional. De acordo com a metodologia cristalogréfica inicialmente é
realizado a coleta de dados e posteriormente através de programas computacionais é feita a resolucao
e o refinamento da estrutura. O modelo cristalografico proposto apresentou parametros satisfatorios e
a partir deste modelo foi realizado as analises das interacdes. Essas andlises foram feitas através do
programa Mercury 2020.3.0 e do crystalExplorerl7. As interagcbes que contribuem para o

empacotamento do cristal sdo interagdes nao classicas C-H---O e interagdes halogenadas C-H---F.
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Introducéo

No desenvolvimento de novos farmacos é importante a aplicacdo de métodos que
facilitam o descobrimento de novas moléculas bioativas. Uma forma de facilitar esses
delineamentos é estudar grupos especificos que ja apresentam um potencial
biologico. Nesse contexto, as chalconas e seus analogos sdo estruturas que vem
sendo bastante estudada, devido a sua facilidade de obtencdo e variedade de
aplicacdo (DIAZ-TIELAS et.al., 2016). As chalconas sdo moléculas que possuem em
sua estrutura um sistema 1,3-difenil-2-propen-1-ona, um sistema de carbonila a, -
insaturado que une dois anéis aromaticos, quando estes anéis ou a insaturagao possui
substituintes as moléculas séo classificadas como analogos de chalcona (FERREIRA

et.al, 2018). Esses compostos podem ser obtidos tanto por extracao de plantas como
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por sintese, sendo a mais comum a sintese via condensacao de Claisen-Schimidt

(DONG et.al, 2008). Dentre as diversas aplicacdes das chalconas pode-se citar a
atividade antioxidante, antinociceptiva, anticonvulsivante e anti-inflamatoria
(FERREIRA et.al, 2018).

Como a atividade de uma molécula esté ligada a sua estrutura, € de suma importancia
uma técnica que permita determina-la, a melhor forma de realizar essa determinacao
€ através da cristalografia. A cristalografia, através do experimento de difracdo de raio-
X, permite identificar como o0s atomos de um cristal se organizam no plano
tridimensional. Nesse trabalho foi estudado o andlogo de chalcona (E)-1- (4-

fluorofenil)-3-(naftaleno-1-il)prop-2-en-1-ona, através da metodologia cristalografica.

Material e Métodos

Na metodologia cristalografica, inicialmente é realizado a coleta de dados, em que
um cristal selecionado é colocado no difratdmetro onde é irradiado feixes de raio-X
em diversas direcbes do cristal, e & feito a medida da intensidade das ondas
difratadas, que apds um processamento das imagens geradas obtém-se as direcdes
de disperséo dos feixes difratados e suas respectivas intensidades (GLUSKER;
TRUEBLOOD, 2010). Em seguida é feita a resolucédo, etapa em que € obtido a fase
das reflexdes e assim € possivel construir 0 mapa de densidade eletrénica. O
refinamento, que é feito logo em seguida, é realizado para minimizar a diferenca entre
0 modelo proposto e o0 modelo experimental (GLUSKER; TRUEBLOOD, 2010). Tanto
a resolucdo quanto o refinamento sao realizados no programa SHELX-2014
(SHELDRICK, 2007), disponivel na plataforma WinGX (Farrugia, 2012).

Apbs obter o modelo cristalogréafico é necessario realizar uma analise para verificar
a precisdo e exatiddo e também para conferir se a estrutura possui um sentido
quimico. Isso € feito através do programa PLATON (SPEK, 2009). Também é
observado as interacfes da estrutura e seu empacotamento, isso é feito pelo
programa Mercury 2020.3.0 (MACRAE et al., 2006) e pelo Ortep-3 (FARRUGIA,
2012). E a superficie de Hirshfeld € uma analise feita através do programa

crystalExplorerl7, que gera um gréafico das distancias de contato normalizadas
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(dnorm), apresentando um resumo bidimensional das interacdes (MCKINNON;

JAYATILAKA; SPACKMAN, 2007).

Resultados e Discusséo

Os dados experimentais e cristalograficos da molécula sdo apresentados na Tabela

1. A molécula cristalizou no sistema cristalino monoclinico e possui 0os parametros

axiais, a, b e c, todos diferentes e seus parametros angulares a e y iguais a 90°. Esse

composto apresentou o grupo espacial P2i/c, apresentando em sua cela unitaria 4

unidades assimétricas (Z) e uma molécula por unidade assimétrica (Z'). Os

parametros utilizados para andlise do refinamento foram o indice R final, indice wR2

e a qualidade de ajuste em F2, que apresentaram valores satisfatorios.

TABELA 1- Dados cristalogréficos e experimentais para o composto CigH13sFO

Férmula

a=27.551(6) A
b=5.8212(13) A

c=8.901(2) A
Parametros de cela

” = 900

B = 94.632(7)°

¥ =90°
Comprimento de onda 0,71073 A
Volume 1422.9(6) A

Método de refinamento

Método dos minimos quadrados

Sistema cristalino Monoclinico
Grupo espacial P2,/c

z 4

z 1

indice R final [I > 20(1)] R1= 11.38 %

indice wR,

WR2= 34,32 %

Qualidade de ajuste (goodness-of-fit) em F2

1.072

O arranjo supramolecular possui uma interacdo nao classica C-H---O, sendo ela
C8-H8---O1, e duas interagbes halogenadas C-H---F, sendo elas C18-H18---F1 e
C16-H16---F1. Ainteracdo C8-H8---O1 e C18-H18---F1 contribui para o crescimento
do cristal na diregao [001] e C16-H16---F1 contribui para a direcdo [010] e [100].
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A analise da superficie de Hirshfeld foi utilizada para quantificar as interacdes
presentes no cristal. Através do grafico das distancias de contato normalizadas (dnorm)
foi possivel visualizar as interagdes e sua intensidade, de acordo com a coloracdo
apresentada no grafico no local da interagéo, pois interacdes mais fortes apresentam
coloracdo mais avermelhada enquanto que as mais fracas apresentam coloracdo mais
azulada. Dessa forma foi possivel verificar que as interacfes halogenadas,
C18-H18---F1 e C16-H16---F1, sdo interagdes mais intensas que a interacao

C8-H8:--0O1. A Figura 1 apresenta o grafico dnorm com as respectivas interagoes.

Figura 1. Grafico dnorm da superficie de Hirshfeld para a molécula C19H13FO

I-C18-H18:-F1
II - C16-H16'--F1
III - C8-H8'--01

A pesquisa possibilitou a determinacéo estrutural do anélogo de chalcona (E)-1-(4-

fluorofenil)-3-(naftaleno-1-il)prop-2-en-1-ona, através da metodologia cristalografica.
E também foi possivel realizar a identificacdo das interacdes que regem o
empacotamento dessa estrutura. Foram observadas uma interacdo nao classica
C-H---O e duas interagdes halogenadas C-H---F. A pesquisa proporcionou um
aprofundamento dos fundamentos da metodologia cristalografica, além de contribuir

para futuros estudos da atividade farmacol6gica da molécula.
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