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Resumo: As chalconas podem ser obtidas de fontes naturais ou sintetizadas, devido a sua diversidade
de atividades farmacoldgicas é indispensavel a determinacéo de suas estruturas, pois elas apresentam
efeitos antioxidantes, antitumoral, anti-inflamatéria, antimalarica, antibidtica, antimicrobianas, anti-
leischmania, antiviral, entre outros. Esse trabalho elucida a estrutura cristalina da (E)-1-(4-(((E)-3-
butilbenzilideno)amino)fenil)-3-(4-butilfenil)prop-2-en-1-ona (CsoH3sNO) através da metodologia
cristalogréfica por difracdo de raios X. O fenbmeno de difracdo ocorre quando se incide um feixe de
raios X em um cristal e 0 mesmo interage com os atomos presentes. A metodologia cristalografica
possui as seguintes etapas para sua efetivacéo: coleta de dados, resolucéo e refinamento da estrutura,
validacdo e andlise, e analise da superficie de Hirshfeld. As interacdes identificadas na molécula foram
interagcdes nado classicas do tipo C-H---O e C-H--*N e uma bifurcada C12-H15---01; C7-H11.--0O1, que
foram apresentadas pelo Mercury 3.9 e confirmadas através da Superficie de Hirshfeld, gerada através
do CrystalExplorerl7. Além disso, a presente molécula apresenta desordem nas extremidades, que foi
resolvida no préprio programa SHELX.
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Introducéo

Nas ultimas décadas, tanto a populacdo, como a comunidade cientifica tém
sido atraidas pelo alto consumo de frutas, legumes, cereais e especiarias. O que todos
estes alimentos tém em comum, dentre outras substancias, € um grupo de cetonas
aromaticas conhecidas como chalconas. As chalconas podem ser encontradas em
véarias partes das plantas, devido sua variedade, extensa disponibilidade, diferentes
vias de ciclizacdo e estrutura simples, esta classe de compostos tem surgido como
moléculas com potencialidade terapéutica (NECKEL, 2012), assim como também
oferecem efeitos analgésicos, anti-inflamatdérios, antimicrobianos, antimaléricos, entre
outros (BUZZI, 2007).
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Nos ultimos anos, foram realizadas diversas investigacdes sobre as atividades
farmacoldgicas de chalconas, mdultiplas chalconas foram desenvolvidas com sucesso
como remédios para algumas doencas do sistema digestivo, e h4 outros passando
por testes clinicos para o tratamento de doencas como cancer (DIAZ-TIELAS, 2016).
Chalconas apresentam uma estrutura basica de [1,3-difenil-2-propen-1-ona]
(FERREIRA et al., 2018), a caracteristica a, B-ligacdo dupla e a presenca e posi¢céo
de grupos hidroxila, gera 0 maximo das atividades bioldgicas nas moléculas. Para
construgdo do modelo estrutural da molécula C3H3sNO, um analogo de chalcona,
foram utilizados varios utensilios tedricos e tecnolégicos da metodologia

cristalografica.

Material e Métodos

Inicialmente é realizada a coleta de dados que consiste no procedimento de
medida das intensidades das ondas difratadas. A amostra cristalina € colocada em
um difratbmetro de raios X e submetida a uma radiacdo raio-X monocromatica
(GLUSKER; TRUEBLOOD, 2010). A etapa da resolucao é onde se obtém a fase de
cada reflexdo medida, através disso se constroi o mapa de densidade eletronica da
estrutura. Apos a resolucdo € necessario realizar o refinamento, utilizando a
ferramenta matematica dos minimos quadrados. Tanto a resolucdo, quanto o
refinamento séo executados com assisténcia do software SHELX-2014 (SHELDRICK,
2008), do pacote de programas WingGX (FARRUGIA, 2012). Apés a obtencdo dos
resultados € feita uma andlise e validacdo executadas pelo programa PLATON
(SPEK, 2009), também séo utilizados do Mercury 3.9 (MACRAE et al., 2006) e Ortep-
3 (FARRUGIA, 2012) programas que permitem a visualizacdo das interacdes que
formam o empacotamento da molécula. E através do programa CrystalExplorerl7, é
analisada a Superficie de Hirshfeld que permite identificar as principais interacdes
intermoleculares presentes no cristal possibilitando a identificacdo de interacfes
classicas e néo classicas (MCKINNON; JAYATILAKA; SPACKMAN, 2007).
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Resultados e Discussao

O composto analisado faz parte de um sistema cristalino monoclinico, pois
possui seus parametros axiais (a, b e c) diferentes entre si e dois parametros angula-
res (a e y) iguais. Além disso esse composto pertence ao grupo espacial P2i/c, onde
em sua cela unitaria existe uma molécula por unidade assimétrica (Z’). A partir dos
dados experimentais foi feita a resolugéo e o refinamento da estrutura. Na Tabela 1 €

possivel visualizar os dados experimentais e estruturais do composto.

TABELA 1- Dados cristalogréficos e experimentais para o composto CzoHzsNO

Férmula molecular C3oH33sNO
a=24.475(2) A
b=5.8823(5) A
c=17.6683(16) A

Parametros de cela

& =90°

B = 93.754(3)°

¥ =90°
Comprimento de onda 0,71073 A
Sistema cristalino Monoclinico
Grupo espacial P2i/c
Volume 2538.2(4) As
Método de refinamento Método dos minimos quadrados
Z 4
zZ 1
indice R final [I > 20(1)] R1=7.86 %
indice wR2 wR2=21.87 %
Qualidade de ajuste (goodness-of-fit) em F2 1.091

A utilizacdo do programa Mercury 3.9, permitiu a visualizacdo das possiveis
interacBes intermoleculares. Os parametros geométricos mostram duas interacfes
ndo classicas C20-H20---O1; C15-H17---N1 e uma bifurcada, onde o mesmo atomo
participa de duas interagbes C12-H15---O1; C7-H11---Ol1, essas interacdes
contribuem para o crescimento do cristal na direcdo b. As interacbes descritas sédo
analisadas e confirmadas pela Superficie de Hirshfeld. O mapeamento dnorm (gréafico
das distancias de contato normalizadas) (Figura 1) descreve regides onde podem ser

observados os contatos intermoleculares, sendo a regido com interagcdes mais fortes
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representada por uma coloracdo mais avermelhada e as mais fracas uma coloragao
mais azulada. Nota-se que alguns pontos mais vermelhos estdo nas extremidades,

isso € decorrente da desordem que essa molécula apresenta.

Figura 1. Grafico dnorm da superficie de Hirshfeld para a molécula C3oH33sNO.

|- C20-H20---O1
11— C15-H17---N1
m-C12-H15---O1
Iv-C7-H11---O1

A pesquisa permitiu a assimilacdo de fundamentos tedricos e experimentais

do método cristalografico. A desordem encontrada na molécula foi resolvida, sendo
possivel a elucidagéo da estrutura tridimensional da molécula (E) -1- (4- (((E) -3-butil-
benzilideno) amino) fenil) -3- (4- butilfenil) prop-2-en-1-ona. Através da cristalografia
de raios X e da andlise das superficies de Hirshfeld descrevemos as interacées que
ocorrem no analogo de chalcona (CsoH33NO), sendo elas duas interagdes néo classi-
cas C-H---O, C-H---N e uma interagcao bifurcada. A pesquisa também contribuiu para

futuros estudos da atividade bioldgica e farmacoldgica da molécula.

A autora é grata a Universidade Estadual de Goids — Campus Central — CET pelo incentivo financeiro,
e ao orientador Hamilton Barbosa Napolitano por auxiliar e apoiar essa pesquisa.
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