CIENCIAS BIOLOGICAS

E DA TERRA:
PRINCIPIOS FUNDAMENTAIS

VOLUME IV

LV

EDITORA CONHECIMENTO LIVRE |




Frederico Celestino Barbosa

Ciéncias Bioldgicas e da Terra: principios fundamentais

12 ed.

Piracanjuba-GO
Editora Conhecimento Livre
Piracanjuba-GO



Copyright© 2021 por Editora Conhecimento Livre

12ed.

Dados I nter nacionais de Catalogagdo na Publicacéo (CIP)

Barbosa, Frederico Celestino
B238C CiénciasBiologicas e da Terra: principios fundamentais
/ Frederico Celestino Barbosa. — Piracanjuba-GO

Editora Conhecimento Livre, 2021

42 €.l

DOI: 10.37423/2021.edcl240

| SBN: 978-65-89145-95-0
Modo de acesso: World Wide Web
Incluir Bibliografia

1. ciéncia-natural 2. vida 3. pesquisa |. Barbosa, Frederico Celestino I1. Titulo

CDU: 570

https://doi.org/10.37423/2021.edcl 240

O contetido dos artigos e sua corregéo ortogr afica séo de responsabilidade exclusiva dos seus
respectivos autor es.




EDITORA CONHECIMENTO LIVRE

Corpo Editorial

Dr. Jodo Luis Ribeiro Ulhda

Dra. Eyde Cristianne Saraiva-Bonatto

Dr. Anderson Reis de Sousa

MSc. Frederico Celestino Barbosa

MSc. Carlos Eduardo de Oliveira Gontijo

MSc. Plinio Ferreira Pires

Editora Conhecimento Livre
Piracanjuba-GO
2021




SUMARIO

CAPTTULO L oo ettt ettt

ANTI-HELICOBACTER PYLORI ACTIVITY OF NEW SYNTHETIC PHENITOIN DERIVATIVES

Geisa Helmold Aspesi

Ana Lucia Alves de Arruda
Carlos Kleber Zago de Andrade
DOI 10.37423/210504031

AP TUL D 2 oo ettt ettt

COMPREENDENDO O CONCEITO DE ALELOPATIA A PARTIR DE UMA SEQUENCIA
DIDATICA INVESTIGATIVA.

Joene Alves Pereira

Marcos da Cunha Teixeira

DOI 10.37423/210504047

(07N =1 1t U] 10 T TR RERRRSSRRRRRRR

PRODUCAO E ANALISE DE CRESCIMENTO INICIAL DE MUDAS DE MYRACRODRUON
URUNDEUVA ALLEM. EM DIFERENTES COMPOSICOES DE SUBSTRATOS

Euclides Figueredo Fonseca

Hygor Gomes de Almeida Sousa

Flavia Bezerra Souza

Bruno Aurélio Campos Aguiar

Ana Clara Carneiro Fonseca

Maurilio Antonio Varavallo

Priscila Bezerra de Souza

DOI 10.37423/210504065

CAPITTULO 4 oo e ettt ettt

USO DE DIFERENTES ZEOLITAS NA OBTENCAO DE MATERIAL MICRO-MESOPOROSO
PARA APLICACAO EM REACAO DE TRANSESTERIFICACAO

Vitéria de Andrade Freire

André Miranda da Silva

Paula Mikaelly Batista Caldas

Bianca Viana de Sousa Barbosa

DOI 10.37423/210504127

CAPTTUL O B oo e ettt ettt ettt

ENZYMATIC KINETIC RESOLUTION OF HYDROXY FURAN AND TIOPHENE 2-SUBSTITUTED

Dartagnan de Sa Pires Ferreira
Jeiely Gomes Ferreira
Everaldo Ferreira Santos Filho
Jefferson Luiz Princival

DOI 10.37423/210504134

SUMARIO



Capitulo 1

ANTI-HELICOBACTER PYLORI ACTIVITY OF NEW
SYNTHETIC PHENITOIN DERIVATIVES

Geisa Helmold Aspesi Universidade Catdlica Dom Bosco
Ana Lucia Alves de Arruda Universidade Catdlica Dom Bosco

Carlos Kleber Zago de Andrade Universidade de Brasilia



INTRODUCTION

Many hidantoin derivatives have pharmacological activities (anticonvulsant!, antifungic?,
antibacterial® and antiparasitic?), related to the substituent in positions 3 or 5 of the imidazolidinic-

like ring.

In this work, several 3-substituted imidazolidinic-like compounds were synthesized from phenitoin,
aiming at potential new drugs presenting more selectivity, security, less toxicity and lower cost on the

treatment of ulcer, caused by Helicobacter pylori.

RESULTS AND DISCUSSION

Synthetic phenitoin 1, after being converted to the N-alkylated compound 2 (29%), from (Z)-4-chloro-
2-butenyl acetate® and DBU in CHyCl,, afforded by subsequent hydrolysis in aqueous HCI,? the
respective alcohol 3 in 68% yield (Scheme 1). On another route, phenitoin 1 was N-alkylated with 1,3-
dibromo-propane* and the resulting halogenated intermediate 4 (69%), after treatment with sodium
azide, yielded the corresponding azide 5 (92%). Using Click chemistry,” the triazol rings 6 and 7 were
obtained in 83% and 38% vyield, respectively. The allylic alcohol in 7 was oxidized with manganese

dioxide® to give the corresponding ketone 8 (92%).
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Scheme 1. New derivatives of hydantoin synthesis

The activity against Helicobacter pylori (ATTC) was evaluated by disc diffusion assay’. Sterile 0,6 mm
diameter filter paper discs were impregnated with 20 pL of the samples (100 mg/mL) and placed in
Miller Hinton agar. Commercially discs with amoxicillin and DMSO were used as positive and negative

controls, respectively. The discs with the samples, positive and negative controls, were distributed by



Anti-Helicobacter Pylori Activity Of New Synthetic Phenitoin Derivatives

Petri plates and incubated at 37 oC for 24 h. The results, illustrated in Table 1, were recorded by

measuring the growth inhibition zones surrounding the disc. All tests were carried out in triplicate.

Table 1. Evaluation of Anti-Helicobacter pylori activity of phenitoin derivatives and standard controls

S 2 3 4 5 6 7 8 PC C-

1z 8,3 80 | 80 | 90 | 80 | 7,6 | 86 16,0

*S: Samples; I1Z: Inhibition zone diameter (mm); PC: Positive control; C-: Negative control (DMSO)

CONCLUSION

All compounds tested were active against Helicobacter pyloriindicating that these new derivatives are

promising drugs and shall be more carefully studied.
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INTRODUGAO

As florestas de eucalipto estdo no centro de diversas polémicas quanto aos seus impactos sociais e
ambientais, tanto no meio académico-cientifico quanto na sociedade em geral (DE VECHI e
MAGALHAES JUNIOR, 2018), situa¢do que pode ser explorada nas aulas de Biologia na perspectiva do
ensino por investigacdo e da alfabetizacdo cientifica. Segundo Sasseron (2015) o ensino por
investigacdo abrange uma abordagem didatica que prioriza o protagonismo dos estudantes por
intermédio da mediacdo do professor. Sendo assim, objetivou-se desenvolver uma atividade baseada
na perspectiva da alfabetizacdo cientifica envolvendo o conceito de alelopatia. A alfabetizacdo
cientifica ocorre quando o ensino contribui para a compreensao de conhecimentos, procedimentos e
valores que permitam aos estudantes compreenderem a natureza e os limites da ciéncia, o
conhecimento conceitual bésico nas principais disciplinas e percebem as implicagdes sociais, culturais

e éticas da ciéncia e da tecnologia (CHASSOT, 2003; TEAGNO & MARQUES, 2017).

Entre os impasses acerca dos impactos ambientais da floresta de eucalipto esta a falta de consenso
guanto ao seu potencial alelopatico (SOUZA-FILHO et al, 2010). O termo “alelopatia” se refere a
liberagdo de substancias por um organismo que pode interagir com outro presente no mesmo habitat,
inibindo ou estimulando seu desenvolvimento (RICE, 1984). Devido a rapidez com que ocorre a
germinacao das hortaligas, alguns estudos tém se utilizado dessas plantas em experimentos que
avaliam o efeito do extrato aquoso de folhas de eucalipto sobre a germinacao, obtendo um efeito
positivo (GOETZE & THOME, 2004; YAMAGUSHI et al., 2011). A partir desses resultados, os autores
discutem os possiveis efeitos alelopaticos do eucalipto. Contudo, Bedin et al. (2006) e Ferraz et al.
(2014) nao verificaram o efeito inibitério do extrato de eucalipto sobre sementes de tomate e de
cebola, respectivamente. Para Souza & Cardoso (2013) o efeito alelopatico depende da espécie
testada e que apenas algumas, mais sensiveis, sofrem interferéncia do eucalipto em sua germinacao.
Souza-Filho et al. (2010) destacam que a alelopatia ainda representa um objeto de discussdo na
comunidade cientifica e que seus efeitos na producdo e manejo de culturas vegetais ainda ndo sdo
conclusivos. Apesar da existéncia de varios estudos envolvendo alelopatia em espécies de eucalipto e
das polémicas sobre os possiveis impactos sociais e ambientais dessas florestas, ndo existem estudos

na literatura explorando essa temdatica no ensino na educacgao basica.

Neste estudo, relata-se a experiéncia de uma Sequéncia Didatica Investigativa (SDI) a partir de uma

aula de campo realizada no Parque Estadual de Itaunas (PEl), localizado em Conceicdo da Barra-ES,
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desenvolvida como parte das atividades do Mestrado Profissional em Ensino de Biologia em Rede
Nacional (PROFBIO). Durante o trajeto ao PEl os estudantes ficaram surpresos com a extensao da
monocultura de eucalipto e curiosos ao perceberem a reduzida flora sob o dossel desse tipo de
floresta. Diante da curiosidade dos estudantes e dos impasses sobre os efeitos do eucaliptal sobre
outras plantas utilizou-se o potencial dessa tematica como ponto de partida para uma atividade de

ensino investigativo.

METODOLOGIA

A SDI foi desenvolvida com 90 alunos da 32 série do ensino médio, sendo 04 turmas de uma escola
publica da rede estadual localizada no municipio de Sdo Mateus. Ao notarem que a flora no sub-
bosque dessas monoculturas é reduzida, os alunos iniciaram uma discussdo onde pode-se anotar

diversas perguntas, entres as quais destacaram-se:

Aluno 1: “Por que outras espécies de plantas tém dificuldades para se desenvolverem, juntamente

com o eucalipto, no mesmo espago?”

Aluno 2: “Serd que o eucalipto secreta substancias que ndo deixam outras plantas germinarem e,

assim, tem mais espaco, luz e dgua?

Em seguida a esses questionamentos, os estudantes foram estimulados a pensarem nas possiveis

causas do problema, o que culminou nas seguintes hipdteses:

Aluno 1: “O eucalipto é uma arvore que absorve muita dgua do solo e, por isso, ndo permite que outras

plantas compartilhem o mesmo espaco.”

Aluno 2: “O eucalipto produz alguma coisa em suas raizes que impede a germinacado e crescimento de

outras plantas.”

Apds uma breve discussao, inseri o termo alelopatia como ponto de partida para abordar o problema.
Assim, a hipdtese foi ajustada para a seguinte afirmacdo: o eucalipto produz alguma substancia
alelopdtica que impede a germinacao de algumas plantas. Dessa discussao, surgiu o interesse em
desenvolverem um procedimento experimental para testarem as hipdteses. Ao consultarem o livro
didatico do ensino médio constaram que este ndo aborda o termo alelopatia e sim, amensalismo ou
antibiose. Apds os esclarecimentos sobre esses conceitos, os estudantes foram organizados em grupos

para a realizacdo de pesquisa bibliografica e dos procedimentos experimentais.

11



Inicialmente, os alunos foram envolvidos no preparo do extrato aquoso de eucalipto seguindo-se os
seguintes passos: uma porcdo de 10g de folhas (jovens e maduras e /ou secas) foi macerada no
almofariz com o pistilo. Depois, triturada no liquidificador, com 200 ml de dgua destilada, por 2
minutos, coada em uma peneira de malha fina e, seguidamente, com coador de papel. Este extrato foi
armazenado em frasco com tampa. Posteriormente, houve preparo de 08 placas de Petri para cada
grupo de alunos, forradas com papel filtro, das quais 4 representaram o controle e 4 representaram o
tratamento. Cada placa recebeu 10 sementes de cada hortalica (alface, rucula, rabanete e couve)
ordenadas em fileiras com espacamento semelhante. Nas placas do grupo controle acrescentou-se 5
ml de 4dgua destilada e no tratamento, 5ml de extrato. Foram mantidas em local iluminado, mas nado
sob luz solar direta, em temperatura ambiente e observadas diariamente, durante 08 dias,
considerando que uma semente germina quando ha emissao da radicula do embrido. O papel de filtro

foi mantido sempre Umido, acrescentando-se 5 ml a cada placa, em intervalos de 02 dias.

RELATO DE EXPERIENCIA

A SDI retratada segue a estrutura proposta por Carvalho (2013), segundo a qual criamos um contexto
a apresentacao de um problema cientifico. O experimento realizado, ao priorizar a problematiza¢ao
como ponto de partida, promoveu o desencadeamento de atividades experimentais e/ou
exploratdrias, discussdo coletiva do processo investigativo, registro, relacdo da pesquisa com o
cotidiano, bem como da socializacdo dos resultados. Essa sequéncia didatica deu oportunidades aos
alunos de se envolverem em atividades que valorizam os principios da alfabetizacao cientifica. O
processo ocorreu por meio da observacao atenta da taxa didria de germinacao, por meio de contagens
e registros, para calcular a média em cada condicdo. Na avaliagdo da germinag¢ao das hortalicas
testadas,verificou-se um efeito significativo do tratamento em relagdo ao controle. Constataram-se
diferencas nitidas entre os resultados de cada tratamento (figura 1) e as hipdteses foram reavaliadas.
Portanto, a inibicdo da germinacdo de sementes de hortalicas pelo extrato aquoso de eucalipto
encontrada no presente estudo corrobora os resultados obtidos por outros autores (GOETZE &

THOME, 2004; BEDIN, et al, 2006; YAMAGUSHI et al., 2011).
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Figura 1 — Efeito do extrato aquoso de folhas de eucalipto sobre a germinacdo de sementes de

hortalicas (%). A. couve; B. alface; C. rucula; D. rabanete.
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A maioria dos alunos considerava, inicialmente, que o efeito principal da reducdo do numero de
espécies sob o dossel do eucaliptal era devido ao fato deste levar vantagem na competicao pelos
recursos, principalmente agua. Diante que buscassem, dos resultados puderam reavaliar suas
hipdteses e retornaram a literatura para revisarem suas explicacdes sobre os efeitos alelopdticos e
outros conceitos adjacentes. As argumentacdes ldgicas, utilizadas pelos alunos para explicarem os
resultados corroboram os seguintes indicadores da alfabetizacdo cientifica propostos por Sasseron e
Carvalho (2008): seriacdo, organizacdo e classificacdo das informacgbes, raciocinio logico e

levantamento de hipdteses.

CONSIDERAGOES FINAIS

Os alunos participaram ativamente, desde a etapa de criacao do problema, elaboracdo da hipdtese,
registro, analise e discussao dos resultados dos resultados obtidos com o experimento. Ao constarem
o efeito do eucalipto sobre a germinacao de hortalicas de forma experimental puderam constatar a
relacdo entre causa e efeito e passaram a compor novos questionamentos e explicagbes, agora
embasados na légica. Além disso, a atividade investigativa permitiu melhor compreensao da relacao
entre teoria e pratica no processo de pesquisa, motivou-os para o desejo de serem pesquisadores e
para a necessidade de questionarem os fenOmenos naturais. Nesse processo, o aluno tornou-se
construtor do conhecimento e o professor teve papel de mediador e ndo de mero transmissor do
conhecimento. Conclui-se que ao se envolverem na SDI os estudantes puderam compreender como a

ciéncia opera, condicdo necessaria no processo de desenvolvimento da alfabetizacdo cientifica.
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Resumo: Objetivou-se avaliar o crescimento inicial de Myracrodruon urundeuva em substratos com
diferentes proporg¢des de macréfitas aquaticas e pd de rocha. Os substratos foram compostos por
misturas de terra de subsolo (TS), Substrato comercial Bioflora® (SC), Macréfitas aqudticas (MA) e P6
de rocha (PR), nas seguintes proporg¢des: Tratamento 1 — 100% SC, Tratamento 2 — 100% TS,
Tratamento 3 — 100% MA, Tratamento 4 — 50% SC + 50% MA, Tratamento 5 — 50% TS + 50% MA.
Observacdes e regas diarias foram feitas por 17 dias para calcular a porcentagem e o indice de
velocidade de germinagdo, para os parametros de altura (H) e diametro do colo (DC), as avaliagdes
foram realizadas aos 30, 60 e 90 dias apds a emergéncia (DAE), e os parametros de massa seca da
parte aérea (MSPA), massa seca da raiz (MSR), massa seca total (MST), indice de qualidade de Dickson
(lQD) e pigmentagdes foram realizados aos 90 DAE. Para os parametros relacionados a germinagao, o
melhor tratamento foi o T1, devido possuir uma concentracdo de matéria organica que permitiu uma
maior retencdo de agua sem prejudicar a aeracdo, oferecendo um ambiente favoravel para a
germinagdo das sementes. Para todos os outros parametros o tratamento que apresentou maiores
médias foi o T4, sendo o mesmo considerado o substrato mais indicado para a producdo de mudas de

Myracrodruon urundeuva.

Palavras-chave: Aroeira do sertao; clorofilas; manejo florestal; recuperagdo de areas degradadas.
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1. INTRODUGAO

O Cerrado abrange uma darea de 2.036.448 Km?, sendo considerado o segundo maior dominio da
América do Sul. No Brasil cobre aproximadamente 22% do territorio e predomina na regido do Planalto
Central (MMA, 2014). Entre os anos de 2000 e 2016, a drea ocupada pela agricultura no Cerrado
passou de 7,4 milhGes para 20,5 milhGes de hectares (MANSUR, 2017). Essa expansao agricola foi
responsavel por colocar diversas espécies arbéreas em risco de extingao, tais como o cedro-rosa,
jequitiba-branco, aroeira-do-sertdo, entre outras, pois grande parte desse processo ocorreu de forma
irresponsdvel e sem a preocupag¢ao com o potencial dessas espécies (SOUZA et al., 2002). Esses fatores
conferiram ao Cerrado como um dos hotspots mundiais de conservacao da biodiversidade (CARDOSO

DA SILVA & BATES, 2002).

Dentre as espécies que foram afetadas por essa expansdo, encontra-se Myracrodruon urundeuva
Allem., conhecida popularmente por aroeira, aroeira-preta, aroeira-do-sertdo, urundeuva, arindeuva.
Esta espécie esteve, por muitos anos, presente na lista de espécies ameacgadas de extin¢do, tendo seu
corte proibido em florestas primdrias (MARTINELLI & MORAES, 2013). Porém, permitido em florestas
secundarias com plano de manejo florestal de rendimento sustentado, previamente aprovado pelo

IBAMA, segundo a Portaria Normativa N°. 83, de 26 de setembro de 1991.

M. urundeuva é uma espécie pertencente a familia Anacardiaceae, possui um porte de 6 a 14 metros
de altura, ocorre desde o Ceara até o estado do Parand, nos biomas Mata Atlantica, Cerrado e
Caatinga. Sua madeira é muito pesada, com densidade em torno de 1,19 g/cm?3, possui alta resisténcia

mecanica e esta inclusa no grupo das madeiras denominadas imputresciveis (LORENZZI, 2002).

Devido a essas caracteristicas, sua madeira é bastante utilizada como dormente para ferrovias, postes,
estacas de cercas, mourdes, entre outros. A sua casca é bastante rica em substancias fendlicas, que
permite tanto o seu uso medicinal, como para fabricacdo de tintas para tecidos. Também é usada na

industria de curtume, pois, possui um alto teor de tanino (SILVINO PEREIRA, et al., 2014).

Por possuir carater de pioneirismo, M. urundeuva tem sido bastante recomendada para recuperacao
de dreas degradadas, ou, perturbadas. Além disso, trata-se de uma espécie bastante exigente do
ponto de vista nutricional, fazendo-se necessdria a aducdo tanto com micro como com macro

nutrientes na fase de producdo de mudas (MENDONCA et al., 1999).

Atualmente sdo realizados diversos trabalhos utilizando materiais organicos, como fibras de coco,

bagacgo de cana-de-agucar, lodo de esgoto, entre outros, na composi¢ao de substratos para produgao
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de mudas de aroeira (KLEIN, 2015), porém sdo escassos os trabalhos com substratos formulados com
plantas do grupo das macroéfitas aquaticas (FARIAS et al., 2016). As macrdfitas aquaticas quando em
conjunto com os microrganismos associados, possuem potencial para o tratamento de solos, dgua e

ar, tornando o uso dessas plantas uma alternativa sustentavel (FARIAS et al., 2016).

Diante de poucas informagdes a respeito desses descartes na natureza e suas consequéncias
objetivou-se avaliar o crescimento inicial de M. urundeuva em diferentes composicées de macrdfitas

aquaticas como substrato alternativo.

2. MATERIAL E METODOS

O experimento foi conduzido no Viveiro Florestal pertencente a Universidade Federal do Tocantins,
Campus de Gurupi- TO, localizado a uma elevagao de 290m, sob as coordenadas 11°44’44” de latitude
Sul e 49°2'59” de longitude Oeste, segundo Koppen o clima da regido é definido como AW, do tipo

tropical umido com inverno seco e verao chuvoso (ALVARES et al., 2013).

Os didsporos de M. urundeuva foram coletados em cinco matrizes localizadas em um fragmento de
Cerrado na Universidade Federal do Tocantins, Campus de Gurupi. Posteriormente, estes foram
levados ao Laboratério de Sementes Florestais, onde foram beneficiados e armazenados
adequadamente. As macrodfitas utilizadas para composicdo do substrato foram do género Najas sp.,
coletadas na represa da Universidade Federal do Tocantins, Campus de Gurupi, com o auxilio de uma
peneira metdlica do tipo puca, as quais foram secas em estufa de circulacdo forcada de ar, por 48
horas, a 70°C apds a secagem, foram trituradas, peneiradas e armazenadas em sacos plastico preto.
J4 a terra de subsolo foi retira de uma drea de Latossolo préxima ao viveiro, onde abriu-se uma

trincheira e fez-se a coleta do horizonte B desse solo.

As mudas foram produzidas em tubetes de 55 cm?, dispostas em bancadas suspensas, num viveiro
florestal com 50% de sombreamento (CALDEIRA et al., 2012). Os tubetes e as bandejas passaram por
um banho quimico, em cloro, por 48 horas, e as sementes foram assepsiadas em hipoclorito de sédio

2,0%, por 5 min, segundo BRASIL (2009b).

O experimento foi conduzido em delineamento em blocos casualizados, composto por sete
tratamentos e quatro repeticées, sendo 10 plantulas por repeticdo. Os tratamentos foram compostos
por misturas de terra de subsolo (TS), Substrato comercial Bioflora® (SC) e Macrdfitas aqudticas (MA),

nas seguintes proporgdes: Tratamento 1 — 100% SC, Tratamento 2 — 100% TS, Tratamento 3 — 100%
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MA, Tratamento 4 — 50% SC + 50% MA, Tratamento 5 — 50% TS + 50% MA, (Figura 1). Apds a

semeadura, foram realizadas duas irrigagGes diarias.

100%
90%
80%
70%
60%
50%
40%
30%
20%
10%

0%
T1 T2 T3 T4 T5

mSC TS5 mMA

Figura 1 - Composicdo dos substratos utilizados nos tratamentos, Terra de subsolo (TS), Substrato

comercial Bioflora® (SC) e Macrofitas aquaticas (MA).

Os parametros avaliados foram Porcentagem de Germinacdo (G%) com a férmula descrita em BRASIL

(2009a):

~ (SG.100)
V= 2
TS

Onde: G%= percentual de germinacdao SG= nimero de sementes germinadas TS= numero total de

sementes.

indice de Velocidade de Germinagéo (IVG) segundo MAGUIRE (1962):
IVG= GI/N1+G2/N2+.. +Gx/NX

Onde: IVG=indice de velocidade de germinacao; G1 até Gx= nuUmero de plantulas emersas computadas
em cada avaliacdo; N1 até Nx= numero de dias da semeadura da primeira a ultima avaliacdo

respectivamente (FONSECA et al., 2017b).
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A Altura (h), foi determinada aos 30, 60 e 90 dias apds a emergéncia (DAE), a partir do nivel do
substrato até a ponta da ultima folha, com o auxilio de uma régua graduada em centimetros, as
avaliacdes do Diametro do Coleto (DC), também foram realizadas aos 30, 60 e 90 DAE ao nivel do

substrato com o auxilio de um paquimetro digital graduado em milimetros (FONSECA et al., 2017a).

Aos 90 DAE, foi realizada desmontagem do experimento. Foram separadas uma plantula por repeti¢do
por tratamento, totalizando quatro plantulas por tratamento, essas plantulas foram usadas para fazer
os calculos de area foliar especifica (SLA) e indice de area foliar (1AF), além da extra¢do e quantificacao
de clorofilas e carotenoides, que foi realizada por uma adaptacdo dos métodos de ARNON (1945) e
LICHTENTHALER (1987) por SIEBENEICHLER et al., (2019). Os fragmentos de tecido foram retirados das
folhas com o auxilio de uma lamina, e as mesmas foram cortadas em pequenos pedacos, retirando-se
as nervuras mais salientes, o material coletado foi padronizado no peso de 60mg e posteriormente o
material foi colocado em recipiente revestido com papel aluminio e acondicionado em caixa térmica
com gelo. Sequencialmente, foram adicionados 5ml de acetona 80% e os recipientes foram
reacondicionados no gelo por 24 horas. Para o processo de quantificacdo, colocou-se 300ul do extrato

numa cubeta de vidro e fez-se as leituras em espectrofotébmetro nas absorbancias 663, 646 e 470.

Os calculos para quantificagao foram:

Chla=12.25%A663 —2.79*A646

Chlb =21.50*A646 — 5.10%A663

Carot = (1000*A470 — (1.82*Chla — 104.96*Chlb)) / 198
Chltotal = Chla + Chlb

Chlab = Chla / Chlb

Chlcator = Chltotal / Carot

Onde: Chla significa Clorofila “A”, Chlb significa Clorofila “B”, Carot significa Carotenoides, Chltotal é a
soma das clorofilas “A” e “B”, Chlab é a razdo clorofila “A” por clorofila “B”, Chlcarot é a razao clorofila
total por carotenoides. A663 é o valor da leitura na absorbancia 663, A646 é o valor da leitura na

absorbancia 646 e A470 é o valor da leitura na absorbancia 470.

As plantulas restantes foram separadas em parte aérea (PA), e parte radicular (PR). As partes
radiculares foram lavadas para eliminar os excessos de substratos agregados as mesmas.

Posteriormente tanto a PA como a PR, foram colocas em sacos de papel previamente identificados e
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levadas a estufa com circulacdo forcada de ar a 70°C por 72 horas para a obtencdo da massa seca
radicular (MSR) e massa seca da parte aérea (MSPA), ja a massa seca total (MST), foi obtida pela soma
da MSR + MSPA. Por fim, realizou-se o célculo para obteng3o do indice de Qualidade de Dickson (1QD),

determinado pela férmula proposta por DICKSON et al., (1960).

MST(g)
H(cm)/(DC(mm)) + MSPA(g)/(MSR(g))

IQD =

Os resultados obtidos foram submetidos a andlise de variancia, realizando-se teste de comparacgao de
médias segundo Tukey a 5% de probabilidade. As andlises foram realizadas utilizando o programa

estatistico Sistema para Anadlise de Variancia - SISVAR (FERREIRA, 2011).

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Os valores observados de altura (H) das plantulas variaram ao longo do periodo de avaliacdo,
entretanto o tratamento T4 (50% MA + 50% SC), mostrou-se superior ao final dos 90 DAE. FARIAS et
al.,, (2016) utilizaram macrdfitas aqudticas na producdo de mudas de moringa, onde obtiveram
resultados favoraveis em tratamentos contendo concentracoes de MA misturadas a outros compostos

(Tabela 1).

Esses resultados podem ser explicados pelo fato de que os insumos organicos proporcionam melhorias
nas caracteristicas fisicas e quimicas dos substratos (ADEJOBI et al., 2014), dados esses semelhantes

aos observados no presente estudo.

As médias de Diametro do Coleto (DC) se comportaram de forma semelhante as médias de H,
comprovando que as diferentes formulagcbes na composicdo dos substratos influenciaram
diretamente no desenvolvimento das plantulas. Nesse parametro o tratamento que apresentou os
melhores resultados foi o T5 (50% MA + 50% TS), o que constata que uso das macrdfitas aquaticas na
formulacdo do substrato pode causar um efeito bioestimulante favorecendo o crescimento da
plantula tanto em altura como em diametro, igualmente como o uso de algas marinhas comprovado

por BECALETO et al., (2014).
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Tabela 1 - Dados da analise de variancia referentes as avalia¢des: de altura de mudas (H), diametro do

colo (DC) de Myracrodruon urundeuva Allem. em fungdo de diferentes substratos.

Fonte de Variacao

o Substrato Int. ... Meédia C.V.
L—‘ﬂ-al;agoe (S) Tempo (T) SxT Residuos Geral (%)
' Grau de Liberdade
4 2 8 59
H 31.858ns 22.249ns  2.199ns 18.50 5694 822
5
DC 0.5347* 0.3113ns  0.0162*  0,0059  1.135 7.19
4

C.V.: Coeficiente de Variacao. *: significativo ao nivel de 5% de probabilidade (0,01< p <0,05); ns: ndo

significativo (p=0,05) pelo teste F.

Foi possivel observar que a germinacao e o indice de velocidade de germinagao possuem relagao entre

a capacidade germinativa da semente e o substrato (Tabela 2).

Os tratamentos T4 e T1 apresentaram as melhores porcentagens de germinagdo (G%) e indice de
velocidade de germinacdo (IVG), entre 54,97% e 60% e 3,35 e 3,43 respectivamente, esses dados
corroboram com GUEDES et al., (2011) que obtiveram resultados parecidos para os testes de

germinacdo e vigor de sementes de M. urundeuva realizados em substratos comerciais.

Isso se deve ao fato de que o tratamento T1 possuia 100% de substrato comercial e tratamento T4
50% de substrato comercial + 50% de macréfitas aquaticas, ou seja, um alto teor de matéria organica,
0 que possibilitou maior retencao de agua, sem prejudicar a aera¢dao do solo, proporcionando

ambiente ideal para a germinacdo das sementes (SCALON et al., 2012).
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Tabela 2 - Dados da andlise de variancia referentes as avaliagdes: Porcentagem de germinagao (G%),
indice de velocidade de germinagao (IVG), massa seca da parte aérea (MSPA), massa seca da raiz
(MSR), massa seca total (MST), indice de qualidade de Dickson (IQD), teor de clorofila “a” (Chla), teor
de clorofila “b” (Chlb), teor de clorofila total (Chltotal), relagdo clorofila “a” por clorofila “b” (Chlab),
teor de carotenoides (Carot), relagao clorofila total por carotenoides (Chlcarot), area foliar especifica

(Sla) e indice de area foliar (IAF), de Myracrodruon urundeuva Allem. em fun¢do de diferentes

substratos.
Fonte de Variacao
AvaliacBes Substrato (S) Residuos }E}IZ?;? F(OT::)
Grau de Liberdade
4 15
G% 0.1423ns 0.0099* 0.3716 26.8
VG 49186* 0.4207* 2.2148 29.3
MSPA 0.0066* 0.0001ns 0.0575 15.2
MSR 0.0106* 0.0003ns 0.0727 21.9
MST 0.0260* 0.0019* 0.1209 36.1
IQD 0.0007* 0.00002% 0.0218 20.5
Chla 126.06* 7.538* 16.506 16.6
Chlb 49.632ns 4.081ns 2594 24.5
Chlab 8.7924* 0.3185% 2.5916 21.8
Chltotal 70.286ns 18.082ns 24.766 17.2
Carot 11.077ns 3.8355ns 12.445 15.7
ChlCarot 0.1322ns 0.0077ns 1.9884 443
Sla 101494* 9510ns 448,75 21.7
IAF 14054.6* 227.4* 70.561 21.4

C.V.: Coeficiente de Variagdo. *: significativo ao nivel de 5% de probabilidade (0,01< p <0,05); ns: ndo

significativo (p=0,05) pelo teste F.

Os resultados para MSPA, MST, se comportaram de forma semelhante, podendo-se observar que o
tratamento T5 foi nitidamente superior aos demais tratamentos, esses resultados ja eram esperados
pelo fato desses parametros estarem ligados diretamente aos parametros de H e DC. KNAPIK (2005),
ja para MSR e 1QD o tratamento que apresentou melhores resultados foi o T4, isso pode ser explicado

pelo fato de que o substrato apresentou melhores condi¢des para o desenvolvimento das raizes.
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Para os resultados de pigmentacdo, o tratamento que obteve melhores médias também foi o

tratamento T5.

Em relacdo a clorofila “A”, clorofila total e carotenoides o tratamento T5 apresentou a melhor média,
sendo valores dentro das médias encontradas por LIMA et al., (2017), que trabalharam com produgao

de mudas de M. urundeuva em diferentes substratos a base de residuos organicos.

Os resultados analisados de clorofila “B”, demostraram que o tratamento T3 obteve médias superiores
aos demais tratamentos, valores estes que diferem dos resultados encontrados na literatura, isso se
deve ao fato de que o protocolo usado para a extracdao dos pigmentos foi adaptado no entanto,
SIEBENEICHLER et al., (2019) trabalhando com diferentes métodos de extracdo de pigmentos
fotossintéticos em Acacia mangium, observaram que ao usar acetona 80% como extrator, obteve-se

resultados de maior valor para o mesmo tempo de extragdao usado nesse trabalho.

As Relac¢des de Clorofila “A” por clorofila “B” e relacdo Clorofila total por Carotenoides, apresentaram
médias dentro das encontradas na literatura. Barnes et al (1992), trabalhando com uma reavalia¢do
do uso de DMSO para a extracdo e determinacgdo de clorofilas a e b em liquenes e plantas superiores,

encontraram resultados com valores que corroboram com esse trabalho.

3. CONCLUSAO

O uso de macrdfitas aquaticas (MA) como fonte de fertilizacdo alternativa obtiveram resultados

positivos no desenvolvimento inicial de mudas de M. urundeuva.

Para os parametros germinativos os tratamentos que mais se destacaram foram os tratamentos T1
com 100% de substrato comercial e o tratamento T4 com 50% substrato comercial + 50% macroéfitas

aquaticas.

Ja para os parametros teor de clorofila “a”, clorofila “b”, clorofila total e carotenoides e os relacionados
ao desenvolvimento inicial (H, DC, MSPA, MSR, MST e |QD) o tratamento mais indicado é o tratamento
T4, composto por 50% substrato comercial + 50% macrdéfitas aquaticas, uma vez que este

proporcionou melhores resultados.
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Resumo: Os materiais micro-mesoporosos podem ser sintetizados utilizando diferentes combinacdes
de materiais microporosos e mesoporosos, buscando sintetizar materiais com especificagdes
adequadas conforme a aplicacdo desejada. Os presentes materiais sintetizados serdo destinados a
reacdo de transesterificacao, entdo busca-se uma elevada atividade da fase microporosa e uma boa
difusividade de moléculas da fase mesoporosa. O objetivo deste trabalho é sintetizar catalisadores
micro-mesoporosos do tipo MCM-22/MCM-41 e ZSM-5/MCM-41 para serem destinados a reacdo de
transesterificacdo do 6leo de soja para producdo de biodiesel. A zeédlita ZSM-5 eMCM-22 foram
obtidas através do método hidrotérmico estatico e os materiais ZSM-5/MCM-41e MCM-22/MCM-41
através do método de semente. Nos difratogramas foram identificados a formacdo da zedlita ZMS-5 e
da MCM-22 e do material micro-mesoporoso, com a identificacdo dos principais picos tipicos da
topologia MFI, MWW e da peneira molecular mesoporosa MCM-41. As micrografias demonstraram as
morfologias especificas caracteristica de cada zedlita. As isotermas de adsorcdo de N2 da zeélita ZSM-
5 e da MCM-22 sdo tipicas de materiais microporosos, porém a MCM-22 com caracteristica de sélidos
gue consistem em agregados ou aglomerados de particulas que formam poros em forma de fendas
uniformes e a ZMS-5 com caracteristica de sdélidos consistindo de particulas cruzadas por canais

cilindricos e tamanho ou forma ndo uniforme.

Palavras-chave: ZSM-5, MCM-22, MCM-41, micro-mesoporoso.
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INTRODUGAO

Materiais porosos sdo de grande interesse do ponto de vista cientifico e tecnoldgico buscando a
interacdo entre as melhores caracteristicas de suas propriedades texturais, morfoldgicas e texturais.
Dentro da classificagdo de materiais porosos temos os materiais microporosos, 0s mesoporosos e 0s
macroporosos, como exemplos de materiais microporosos temos as zedlitas MCM-22 e a ZSM-5 e

entre os materiais mesoporosos destaca-se a peneira molecular MCM-41.

As zedlitas da familia MWW possuem seu membro mais representativo a MCM-22, que é caracterizada
por sua porosidade complexa e incomum, devido a presenca de poros médios e grandes (BERLIER, et
al., 2005). Ja a zedlita ZSM-5 (Zeolite Socony Mobil — Five), faz parte da familia pentasil rica em silicio
sendo utilizada como um catalisador em diversas reagdes de transformacgdao de hidrocarbonetos
(CALDEIRA, 2011). Porém, as zedlitas possuem a desvantagem de ndo permitir a difusdo de moléculas
volumosas, impondo limitacdes a difusdo de reagentes ou produtos volumosos (GRECCO e RANGEL et

al., 2013).

Uma maneira de minimizar as desvantagens atribuidas a seletividade de poros das zedlitas MCM-22 e
ZSM-5 foi a sintese de uma nova classe de materiais porosos, a familia de materiais mesoporosos
chamados de M41S. A peneira molecular MCM-41é um dos membros dessa familia e apresenta
diametro de poro médio, alta drea superficial, alta difusividade e estrutura amorfa ao longo dos tubos
hexagonais (Li et al., 2010). No entanto a peneira molecular MCM-41 possui baixa resisténcia ao
transporte de massa e paredes amorfas, com menor estabilidade térmica e hidrotérmica

(MASCARENHAS et al., 2001).

Com afinalidade de limitar essas caracteristicas imposta por ambos os materiais, tem-se desenvolvido
materiais micro-mesoporosos que combine a acessibilidade da peneira molecular MCM-41, com as
propriedades de atividade catalitica da zedlita MCM-22 e da ZSM-5. Esses materiais sdo tipicamente
uniformes, pois a mistura dos componentes ocorre a nivel molecular, geralmente na escala de
nandmetro a sub-micrometro, comumente em escala macroscépica e em determinadas proporgoes,

geralmente menor que 5% (JOSE; PRADO, 2005).

Diversos autores sintetizaram materiais micro-mesoporosos do tipo ZSM-5/MCM-41, Subsadsana et
al., (2017) sintetizaram o material ZSM-5/MCM-41 para serem aplicados na produgdo de
bicombustiveis liquidos. Xue, et al., (2010) desenvolveu a estrutura H-MCM-22/MCM-41 através do

processo Overgrowing, utilizando a peneira molecular MCM-41 e a zedlita H-MCM-22, variando o peso
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da H-MCM-22 adcionado ao sol-gel da MCM-41. Freire, (2017) obteve o material micro-mesoporoso
do tipo MCM-22/MCM-41 variando a porcentagem de zedlita MCM-22 em relagdo a peneira molecular

MCM-41 pelo método de semente.

Baseado nesse contexto, este trabalho teve como objetivo sintetizar os catalisadores micro-
mesoporosos com diferentes zedlitas para serem destinados a reagao de transesterificagdo para

producdo de biodiesel através da rota metilica.

METODOLOGIA

Sintese do precursor MCM-22P e ativagdo

A sintese do precursor MCM-22P foi realizada através de adaptacdes do método desenvolvido por
Marques et al.(1999). Inicialmente, o NaOH e o NaAlO2 foram dissolvidos em H20. A esta solugao foi
adicionado o direcionador HMI logo apés foi adicionada a SiO2. Ao fim do envelhecimento, este gel
foi levado a estufa a temperatura de 150 2C por 9 dias, apds decorrido os 9 dias, o material foi lavado
até atingir pH = 7 e seco a 60 2C por 24 h. O material obtido foi ativado por calcinagdo a 550 2C por

cinco horas.
Sintese e ativagdo por calcinagdo da zedlita ZSM-5

A sintese hidrotérmica da zedlita foi adaptada de Subsadsanaet al. (2013). Inicialmente o
tetraortosilicato (TEOS) foi adicionado ao direcionador hidréxido de tetrapropilamonio (TPAOH) e
agitou-se a 80 2C por 24 horas. Logo apds, adicionou-se a mistura numa solucdo contendo agua,
hidréxido de sddio (NaOH) e nitrato de aluminio (AI(NO3) 39.H20) e deixou-se sob agitacdo por uma
hora a 25 2C, em seguida o gel foi levado a estufa a temperatura de 170 °C por diferentes tempos de
cristalizacdo, 24 e 48 horas. O material foi lavado até atingir pH =9, seco a 60 2C por 24 h e ativado

por calcinacdo a 550 2C por seis horas sob fluxo de ar sintético.
Sintese e ativagdio dos materiais micro-mesoporosos MCM-22/MCM-41 e ZSM-5/MCM-41

O material foi sintetizado conforme a metodologia adaptada por Bing Xue, et al. (2010), inicialmente
adicionou-se o direcionador estrutural, brometo de cetiltrimetilamoénio (CTAB), em agua deionizada a
50 2C sob agitacdo durante trinta minutos. Em seguida adicionou-se o agente mineralizante, NH4OH,
por 15 minutos e logo apds foi adicionado a fonte de silica, ortossilacato de tetraetilortosilicato (TEOS),
deixando-se sob agitacdo por duas horas. Logo apds adicionou-se 1% em peso da zedlita, MCM-22 ou

ZSM-5, ao gel de sintese da peneira molecular mesoporosa e deixou-se sob agitacdo por trinta

32



minutos. O material foi levado a estufa por um periodo de 24 h a 30 2C. O material foi lavado com dgua
deionizada para ajuste do pH =11, e seco a 60 2C por 24 h. A amostra foi calcinada a 200 2C por uma

hora com uma rampa de aquecimento de 10 2C.min-1 e depois a 550 2C por seis horas a 2 2C.min-1.
Caracterizagdes das zedlitas e dos materiais micro-mesoporosos

Na difratometria de Raios X (DRX) foi utilizado o método de varredura, que consiste na incidéncia dos
raios X sobre uma amostra em forma de p6, compactada sobre um suporte. O aparelho utilizado foi
XRD 6000 da marca Shimadzu, com radia¢ao K do cobre, tensao de 40 KV, corrente de 30 mA, tamanho

do passo de 0,020 e tempo por passo de 1,000 s. A amostra foi varrida na faixa de 20 de 1,5 a 502.

A analise térmica através da TG/DrTG é uma técnica que permite avaliar a perda de massa de uma
determinada amostra. As analises térmicas das amostras sintetizadas foram conduzidas em um
equipamento Shimadzu TGA-50 numa faixa de temperatura de 25 a 1000°C com taxa de aquecimento

de 10°C.min-1 sob vazdo de ar sintético 50 mL.min-1.

A microscopia eletronica de varredura foi feita utilizando o aparelho Shimadzu SSX-55, o qual
possibilita a obtencdo de imagens que permitem visualizar com detalhe os aspectos da microestrutura
do material. As amostras foram recobertas utilizando ouro para assegurar que ndo ocorresse nenhum

ataque ou instabilidade da imagem durante a captura

As analises de adsorcdo fisica de N2 foram realizadas através do equipamento Quanta chrome
Instruments version 3.01. A técnica de BET possibilita a construcao de isotermas de adsorcdo e
dessorcdo gasosa, das quais se extrai informacdes como a drea superficial, volume poroso e
distribuicdo do tamanho de poros. Os materiais sintetizados foram caracterizados por adsorgao e

dessorcdo de a aproximadamente 77 K.

RESULTADOS E DISCUSSAO
Caracterizagdo das zedlitas MCM-22 e ZSM-5

Os difratogramas de raios-X das zedlitas MCM-22 e ZSM-5 sdo apresentados na Figura 1.
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Uso De Diferentes Zedlitas Na Obtencao De Material Micro-Mesoporoso Para Aplicagdao Em Reagao De Transesterificacao

Figura 1. Difratogramas de raios-X: (a) zedlita MCM-22 e da (b) zedlita ZSM-5.
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Legenda: (¢) = Representa os indices de Miller pra as zedlitas MCM-22 e ZSM-5.

A partir do difratograma na Figura 1 a e b, pode-se confirmar a obtencdo das zedlitas MCM-22 e da
ZSM-5, conforme com o padrdo estabelecido pela Data base of Zeolite Structures - IZA Structure
Commission. O difratograma, Figura 1 a, da zedlita MCM-22 apresentou os picos caracteristicos da
topologia MWW situados na posicao entre 2 © = 5 a 30°, segundo Carrico(2013), no processo de
calcinagdo ocorre a condensac¢ao das lamelas pela forma¢ao de uma ponte Si — O — Si para originar a

estrutura tridimensional da zedlita MCM-22.

O difratograma, Figura 1 b, da zedlita ZSM-5 apresentou os picos caracteristicos da topologia MFI, essa
estrutura zeolitica apresenta 5 picos caracteristicos localizados nos planos (101),(200),(501),(15
1),(133)em 2 6 =8,14; 9,01; 23,53; 24,11 e 27,11, respectivamente. As micrografias das zedlitas

MCM-22 e ZSM-5 sdo apresentados na Figura 2, respectivamente, com amplitude de 2000X.

Figura 2. Micrografias das zedlitas (a) MCM-22 e (b) ZSM-5.

Escala= 2um-1,7 cm

34



Observou-se na micrografia, Figura 5 a, que a MCM-22 apresenta morfologia com particulas esféricas
uniformes medindo um diametro de aproximadamente 4,02 um, com um pequeno orificio no centro,
esta é a morfologia tipica observada para a zedlita MCM-22 sintetizada através do método
hidrotérmico estatico. Segundo Pergher e Fornés (2003) essa fratura ao longo da linha c é gerada pela
eliminagdo do direcionador organico (HMI) durante a calcinagdo, resultando em um maior

ordenamento das lamelas.

A micrografia, Figura 5 b, apresentou morfologia tipica de zedlita ZSM-5 sintetizada em presenca de
direcionador organico, com particulas de tamanhos diferentes medindo um didmetro de
aproximadamente 3,87 um. Conforme Caldeira (2011) a zedlita ZSM-5 também pode ser caracterizada

morfologicamente pela auséncia de material amorfo.

A Figura 3 apresenta as isotermas e os graficos da distribuicdo de tamanhos de poros das zedlitas

MCM-22 e ZSM-5.
Figura 3. (a) Isotermas de adsorcdo fisica de N2 e (b) Distribuicdo de tamanho de poros.

Isotermas de adsorcdo a) e grafico de distribuicdo de diametro de poros b).
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As Figuras 3 (a) MCM-22 e (a) ZSM-5 apresentam isotermas de adsorc¢ado do tipo |, tipicas de materiais
microporosos. O loop de histerese para a zedlita MCM-22¢é do tipo H4, caracteristica de sélidos que
consistem em agregados ou aglomerados de particulas que formam poros em forma de fendas
uniformes. Segundo Pinho e Silva (2009) esse tipo de loop é da natureza zeolitica da MCM-22. J4d o
loop de histerese para a zedlita ZMS-5 é do tipo H2, caracteristica de sélidos consistindo de particulas

cruzadas por canais cilindricos e tamanho ou forma ndo uniforme.

Nas Figuras 3 (b) MCM-22 e (b) ZSM-50bservaram-se a presen¢a de um Unico pico na regido de d = 19
A para a zedlita MCM-22 e d = 23 A para a zedlita ZSM-5, que caracteriza os materiais sintetizados
como materiais microporosos e a presenca de ser um Unico pico estd relacionado a uniformidade dos

poros.
Caracteriza¢do do material micro-mesoporoso ZSM-5/MCM-41

Os difratogramas de raios X dos materiais hibridos micro-mesoporoso, sdo apresentados na Figura 4.
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Figura 4. Difratogramas de raios-X dos materiais micro-mesoporosos (a) MCM-22/MCM41 e (b) ZSM-
5/MCM-41.
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Através dos difratogramas observou-se a formacao do material mesoporoso, pois foram identificados
os planos (100) e (1 10) em 2 © compreendido entre 1,5 a 6,0° é atribuido a formacgdo da estrutura
mesoporosa da peneira molecular MCM-41 em 2 © =5 a 50° sdo atribuidos a peneira molecular MCM-
22. Em todos os difratogramas foram possiveis observar a fase microporosa atribuida a zeélita ZSM-5

em unido com a fase mesoporosa da MCM-41.

CONCLUSOES

Através dos difratogramas de Raios-X dos materiais zeoliticos sintetizados foram identificados os picos
caracteristicos da topologia MFI e MWW. J4 os difratogramas dos materiais ZSM-5/MCM-41 e MCM-
22/MCM-41 apresentaram os picos referentes a fase microporosa juntamente com a fase
mesoporosa. As micrografias da zedlita MCM-22 e da ZSM-5 evidenciaram a morfologia tipica de cada
zedlita. As isotermas das zedlitas foram tipicas de materiais microporosos com loops de histerese
tipicos de cada zedlita, de particulas esferoidais para a zedlita MCM-22 e de particulas cruzadas por
canais cilindricos para a ZSM-5. Com ambas as zedlitas foram obtidos materiais micro-mesoporosos

com boa organizagao estrutural.
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INTRODUCTION

Chiral non racemic secondary alcohols containing 2- Furan and Tiophene rings are widely widespread
compounds in the environment and they also play important role in biochemical process.! In addition
these compounds can be employed as building blocks in the synthesis of bioactive molecules.
However, environmentally harmful reagents and many reaction steps are generally assigned to
synthetic methodologies that employ it.2 Here, we propose a chemoenzymatic methodology to

prepare enantioenriched secondary alcohols containing furan and tiophene heterocyclic group.

RESULTS AND DISCUSSION

Initially a set of sec-alcohols containing furan and tiophene rings 1a-h (Figure 1) were prepared

according with the literature® in good yields.

-

R {{_"' W OH )
o d QDJ’A./]\ N
1a OH 1 ©H 1c 14
{ ) A B R B (D~
1e OH 1¢ OH 1g OH 1h OH
50-98% yield

Figure 1. Furan and tiophene derivatives

The racemic compound 1b was submitted to the enzymatic kinetic resolution (EKR) using vinyl acetate
as acyl donor, the enzyme Candida antarctica lipase (CAL-B) and n-hexane as a non-polar organic

solvent (Scheme 1).
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Scheme 1. Analytical scale EKR of (R,S)-1b
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The bioresolution of racemic substrate by CAL-B showed an anti Kaslauskas rule preference obtaining

the free alcohol (R)-1b and ester (S)-2b in its enantiomeric pure form (e.e. > 99%).

With this, the initial parameters were extended to EKR of the alcohols 1a-h (Scheme 2 and Table 1).

HO = ACO
) _,./IJ‘ CALB, = "OAc F I\ ,,r”'
d W » R -\ ,J _/')\F: + \ A~ AR
x?{ﬁ n Hexane, 35 "C *
(RiS)-1a-h 150 RPM {R)-1a-h (S)-2a-h

Scheme 2. Racemic alcohols 1a-h EKR.

Table 1. EKR of the racemic alcohols 1a-h.

Table 1. EKR results of the aleohols lah

Time (BE}la-h

B a1
Py Substate B o0 2 Tielde ppy  oprah o eld

[trm) (o8- T8 [e.5.- %) {*a)
1 (B/5y2a  -CHs i 0 a0 =05 33 T4 40
2 (F8x2h LOH: ] 2 45 =00 49 BRI 40
3 (F8p2e LH: 1 0 300 =00 49 ] 44
4 (F8p2d  LOH: 1 ) 270 =05 A6 =04 45
5 [E/5)y2e -CCH ] o 0 =09 a9 =09 30
] (R/8y2f -CCH 0 5 120 a9 a9 &% 46
T [B8w2zg  CHs 2 0 10 =05 43 F6 44
3 (B5p2h CHs 2 3 10 »05 48 >89 39

£ Teclated vield ofthe aleohels (Bilah
Y Teglated vield oF the ssters (S1-1a-h

As can be seen in the table 1, the chiral non racemic (S)-substrates and (R)-esters were obtained in an
excellent enantioselectivity. Actually the enantiopure compound (S)-1g has been employed as key

intermediate in the enantioselective synthesis of bioactive Pyrenophorine.*

CONCLUSION

The alcohols (R)-1a-h and esters (S)-2a-h have been acquired in high (>99%) and moderated (from
68% to 99%) enantiomeric excess, respectively. The preliminary results have shown that alcohols

containing furan and tiophene as heterocyclic compounds could be resolved by CAL-B.
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