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1 INTRODUCAO

Os calcogenetos de arila sdo uma classe importante de compostos em
guimica organica, pelo fato de possuirem, quimio, régio e estéreo seletividade em
reacdes,® além de apresentar propriedades bioldgicas/farmacéuticas® e antioxidantes.>
Ha alguns anos, a catalise com metais de transicdo em reacdes entre calcogenetos de
diarila e haletos de arila ou acidos borénicos, tornaram-se ferramentas versateis para a
sintese ndo simétrica de calcogenetos de diarila.’

Recentemente, foi descrito a preparacao de varios teluretos ndo simétricos,
através da reacdo de acidos borbénicos com diteluretos de difenila, via catélise de cobre
para a clivagem da ligagéo Te-Te.> Outro método, descrito por Wang e colaboradores faz
o uso de DMSO & 100°C na presenca de um sal de cobre®. Kumar e colaboradores
relataram o uso de DMF/Mg a 110°C na presenca de um catalisador de cobre e
bipiridina’.

Neste contexto, a escolha do solvente, € um passo de grande importancia em
uma reagao quimica, sendo que, a utilizacao de solventes verdes provenientes de fontes
renovaveis, vem gerando um grande interesse na industria quimica.® Sendo assim, o
glicerol, que é um subproduto da producdo de biodiesel,” possui as caracteristicas
desejaveis de um solvente verde, que inclui, a ndo inflamabilidade, a obtencéo a partir
de fontes renovaveis e a biodegradabilidade.®

As desvantagens na maioria dos métodos apresentados, esta no uso de
solventes organicos volateis, na necessidade de temperaturas elevadas, na catélise via
metais de transicdo e na impossibilidade de reutilizacdo do sistema (solvente-
catalisador).

Assim, buscando uma metodologia mais limpa para as reacdes, 0 N0SsO
grupo realizou um estudo para obtencdo de um método, préatico e simples para a sintese
de calcogenetos de diarila ndo simétricos utilizando apenas glicerol como solvente.

2 METODOLOGIA (MATERIAL E METODOS)

Inicialmente foi adicionado em um tudo de ensaio, N,N-dimetilanilina (1a,
0,3mmol), PhSeCl (2a, 0,5mmol), e glicerol em atmosfera inerte de nitrogénio (N2). A
reacdo procedeu sob agitacdo magnética e em temperatura ambiente. O consumo dos
materiais de partida foi acompanhado por cromatografia em camada delgada (CCD).
Apbs 1 hora de reagéo o produto 3a foi extraido com acetato de etila e concentrado sob
presséo reduzida, em seguida, isolado por cromatografia em coluna, ultilizando silica gel
como fase estacionaria e solvente (hexano/acetato de etila) como fase moével, o
rendimento do produto desejado foi de 99% (Esquema 1).
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Esquema 1 — Reacdo da sintese de Calcogenetos de Diarila.

3 RESULTADOS E DISCUSSAO

Apés a confirmagdo do produto por CG-MS, as condi¢des reacionais foram
otimizadas (Tab. 1). Primeiramente fixamos a N,N-dimetilanilina e PhSeCl e variou-se o
solvente (Tab. 1, linhal-3). Como pode ser visto, foram obtidos excelentes rendimentos,
e optamos entéo o glicerol, como o melhor solvente devido as suas vantagens, como, a
obtencdo em fontes renovaveis, o baixo custo, baixa toxicidade, entre outros.

Tabela 1 - Otimizag&o reacional.

Linha la 2a Solvente Tempo (h) Rend.(%)

Se
\ ~Cl _
1 /N@ ©/ [Bmim][BFa] 1 98
Se
\ ~Cl .
2 /N Glicerol 1 99
Se
\ ~Cl
3 /N PEG-400 1 98
Se
\ “Br
4 /N@ ©/ Glicerol 2 95
O
\ Se_
5 /N ©/ N Glicerol 1 80
(@)

Assim, apos a escolha do solvente, variou-se a fonte eletrofilica de selénio,
como o PhSeBr e o PhSe-Succinimida (Tab.1, linhas 4-5). Os rendimentos obtidos foram
bons, porém, na linha 4, ocorreu um aumento no tempo reacional, e na linha 5, o uso do
PhSe-Succinimida proporcionou uma queda no rendimento, desta forma, a linha 2 onde
usamos o PhSeCl como fonte eletrofilica e glicerol como solvente, foi a melhor condic&o
para a reacao descrita.



CIC m———

l UFPELOTAS 21° Congresso de Iniciacao Cientifica | 42 Mostra Cientifica | Universidade Federal de Pelotas
f—— 200 ——

4 CONCLUSAO

Diante do que foi exposto, a otimizacdo das reacdes nos proporcionou um
método eficiente para a sintese de calcogenetos de diarila ndo simétricos, por ser feito
em um meio livre de catalisador e por usar um solvente verde, indo ao encontro dos
principios da quimica verde. Como continuidade do trabalho, sera feita a variagdo dos
exemplos das espécies de selénio, e também a reuso do solvente.
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