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1. INTRODUCAO

A sintese de compostos heterociclicos vem despertando enorme interesse,
devido os mesmos possuirem um vasto campo de aplicacdes, tais como:
cosmeéticos, explosivos, agroquimicos e farmacos!. Neste contexto, dentre as
inUmeras moléculas contendo heteroatomos, os compostos contendo selénio e
teldrio surgem como uma importante alternativa, que estimula testes bioquimicos,
farmacoldgicos ou de novos materiais.?

Por outro lado, de acordo com estudos relacionados a novos materiais, 0s
compostos fluorescentes tém sido extremamente explorados nas areas cientificas
e tecnoldgicas, principalmente como compostos organicos diodos emissores de
luz (OLED).® Neste sentido, os benzosselenodiazéis, destacam-se por possuirem
aplicacdes eletroluminescentes?, apresentando caracteristicas de alta reducédo de
potencial e grande afinidade eletrbnica. Em vista disto, sdo uma classe
atualmente bastante estudada na tecnologia de fabricacdo de OLEDs, além de
poderem ser utilizados como displays de cristal liquido (LCDs), agentes
fotossensibilizadores e filmes de transicéo®.

Desta forma, este trabalho tem por objetivo sintetizar bis-4,7-arilselanil
benzo-2,1,3-selenodiazéis através de reacBes de acomplamento utilizando sais
de cobre.

2. METODOLOGIA

Para as reacdes de acoplamento foram utilizados como substratos 4,7-
dibromobenzosselenodiazol (0,50 mmol) 1a, 6éxido de cobre nanoparticulado
(CuOnps) (20 mol%) como catalisador, hidroxido de potassio (KOH) (4 equiv.)
como base e DMSO (1,5 mL) como solvente, os quais foram adicionados em um
baldo de duas bocas de 25 mL, sob atmosfera de nitrogénio. Apds a solubilizacao
da reacao, adicionou-se o disseleneto de difenila (0,50 mmol) 2a e manteve-se o
sistema sob agitacdo magnética a uma temperatura de 80 °C durante um periodo
de 24 h. Apés este tempo reacional, o produto 3a foi extraido com diclorometano
e lavado com solucéo saturada de NaCl, onde a fase organica foi separada, seca
com sulfato de magnésio e evaporada sob pressdo reduzida. A purificacdo do
produto obtido foi realizada por coluna cromatografica em alumina neutra,
utilizando como uma mistura de hexano/acetato de etila (95:5). O produto 2,1,3-
benzosselenodiazol 3a foi obtido com 70% de rendimento. O composto foi
identificado por espectrometria de massas (MS) e espectroscopia de ressonancia
magnética nuclear de hidrogénio e carbono (RMN 'H e RMN %2C).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO
Uma vez que o produto 3a foi obtido, resolveu-se otimizar as condi¢cdes

reacionais avaliando-se a necessidade de variacdo da temperatura, tempo,
catalisador e utilizacdo de aditivo (ligante), os resultados estdo expressos na
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Tabela 1. Otimizacao reacional

Entrada Catalisador Aditivos Temp (°C) Tempo (h) Rendimento (%)
1 CuOnps — 80 24 70
2 CuOnps — 110 24 20
3 CuOnps — 110 48 20
4 Cul 1-10 fenantrolina 110 24 55
5 Cul 1-10 fenantrolina 110 48 40
6 — — 80 48 20

Analisando os dados da Tabela 1, podemos notar que a melhor condic&o
reacional para obtencéo de 2,1,3- benzosselenadiazol foi a linha 1.

Com a melhor condicdo reacional estabelecida, resolveu-se aumentar o
escopo reacional desta metodologia, fixando o reagente 4,7-
dibromobenzosselenodiazol 1a reagindo diversos disselenetos de diarila (2a-h),
para obtencdo dos produtos desejados (3a-h). Em geral, todas as reacdes
obtiveram os produtos desejados com rendimentos considerados satisfatérios
sendo 0s mesmos expressos ha Tabela 2.

Tabela 2: Escopo reacional

=
Z R
Br . :—R A Se
N e A
“Tge , RL Y Se KOH (4 equiv.), CuOyps _N
\N/ ! _— > — /Se
DMSO N
Br 80 °C, Ny, 24 h
1 2a-h i > | =
a - - —R
3a-h =
i Rendimento
Entrada Disseleneto 2a-h Produto 3a-h (%)°




C .3 2 O ‘I 6 XXV.CONGRESSO DE INICIACAO CIENTIFICA 23a SEMANA INTEGRADA
% UNIVERSIDADE FEDERAL DE PELOTAS S T e

UFPEL /2016

Se}2 _N,
Se
° /©/ SN 57

Se} 2 /N\se
! o =N’ 45



C .D 2 O 'I 6 XXV CONGRESSO DE INICIACAQ CIENTIFICA 23 SEMANA INTEGRADA
% UNIVERSIDADE FEDERAL DE PELOTAS RN [

UFPEL /2016

AN 2 Se
8 \_d <N 73
2h Se__s
|/
3h

@ Rendimento do produto isolado.
4. CONCLUSOES

Neste trabalho apresentou-se uma metodologia simples e eficaz para
sintese de bis-4,7-arilselanil benzo-2,1,3-selenodiazois 3a-h inéditos, através de
reacoes de acoplamento utilizando oOxido de cobre nanoparticulado, com
rendimentos de moderados a excelentes (23 — 96%).
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