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1. INTRODUCAO

Os pirazois sdo compostos heterociclicos de anéis de 5 membros, sendo
eles 2 de nitrogénio em posi¢oes adjacentes. Existem diversas maneiras descritas
na literatura para a obtencdo destes compostos, as principais envolvem
ciclocondensacéo e cicloadicéo 1,3-dipolar, utilizando alcenos e alcinos terminais.
(GONCALVES, 2016) e (DEAQUINO, 2018).

Os compostos pirazolicos podem apresentar diversas atividades biolégicas,
como antiobesidade, anti-inflamatorio, analgésico e antitumoral, estando presente
em alguns medicamentos conhecidos. Um exemplo de farmaco popular é o
Metamizol, conhecido comercialmente como Dipirona, que possui atividades
analgésica e antipirética. (OLIVEIRA, 2015).

O alginato é um polissacarideo extraido das algas marrons em regifes
costeiras. Seu principal uso é nas industrias farmacéutica e alimenticia, pois este
apresenta ser um bom agente de encapsulacao, gelificacdo e atua na formacao
de filmes e fibras sintéticas. (TEIXEIRA,2011).

Com o objetivo da aplicacdo do alginato de cobre Il como um novo
catalisador, a proposta deste trabalho é a sintese de selenopirazoéis 4 a partir de
fenilidrazina 1, 2,4-pentanodiona 2, disseleneto de difenila 3, utilizando o alginato
de cobre Il como catalisador, como demostrado no esquema 1.

HoN
25 -NH @ Q
o Q é Catalisador & N

Se
@M@f -------------------- - I
/

1 2 3 @
4

Esquema 1l

2.METODOLOGIA

Em um baldo reacional, foram adicionados 1 equiv. de fenilidrazina 1, 1
equiv. de 2,4-pentanodiona 2, 0,6 equiv. de disseleneto de difenila 3, 6 mol% do
catalisador de alginato de cobre?*, 1 mL de DMSO como solvente, a 100 °C por
um periodo de 24 horas (Esquema 2). Apos, a reacgdo foi filtrada removendo o
catalisador. A mistura foi purificada utilizando coluna cromatografica de silica gel e
como eluente uma mistura de acetato de etila e hexano (98:2) onde o produto de
interesse 4 foi obtido com um rendimento de 80%. ApGs a purificacdo, o produto
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gerado foi caracterizado por espectrometria de Ressonancia Magnética Nuclear
(RMN) de carbono (*3C) e hidrogénio (*H) e espectrometria de massas (MS).
Depois de caracterizado o produto, alguns parametros foram avaliados a fim de
encontrar a melhor condi¢cdo e expandir 0 escopo reacional.
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Esquema 2

3.DISCUSSAO E RESULTADOS

Para o estudo da sintese de selenopirazois a partir da catalise de alginato de
cobre Il, foram avaliados alguns parametros como, solvente, temperatura e
guantidades do catalisador e do reagente 2a (Tabela 1). Para isso, primeiramente
avaliou-se diferentes solventes, como DMSO, Tolueno e DMF. O DMSO mostrou-
se ser o0 solvente ideal para esta reacdo. Quando avaliada a influéncia da
temperatura, verificou-se um decréscimo no rendimento a 80 e 120 °C, mostrando
assim que a temperatura ideal é de 100 °C. Apos foi adicionado um excesso do
reagente 2a, porém ndo foi observado o aumento de rendimento do produto.
Também foi avaliada a quantidade catalitica de alginato de cobre I, onde obteve-
se um rendimento de 75 % quando foi dobrada a sua concentracdo e apenas 42
% quando reduzida a metade. Para verificar a eficiéncia do catalisador testou-se
alginato de calcio, onde nao foi observada a formacao do produto de interesse.
Também foi testado com CuCl. onde o produto foi obtido com apenas 61%.
Definiu-se entdo como melhor condi¢do, aquela da linha 1, que apresentou 80%
de rendimento.

Tabela 1. Otimizacao
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Solvente. A =N
1a 2a 3a 43
Linha Reagente 2a  catalisador solvente  Temperatura °C  Rendimento %

1 1 equiv. 6 mol %2 DMSO 100 80
2 1 equiv. 6 mol %2 Tolueno 100 17
3 1 equiv. 6 mol %@ DMF 100 20
4 1 equiv. 6 mol %2 DMSO 80 40
5 1 equiv. 6 mol %@ DMSO 120 60
6 1 equiv. 12 mol %@ DMSO 100 75
7 1 equiv. 3mol %@ DMSO 100 42
8 1.2 equiv. 6 mol %@ DMSO 100 81
9 1 equiv. Alginato ® DMSO 100 -

10 1 equiv. 6 mol % ° DMSO 100 61

a  Alginato de cobre Il
®  Alginato de célcio
9  CuCly



4 52 SEMANA
A INTEGRADA C'.D c I XXVIII CONGRESSO DE

t UFPEL 201%

4 INICIACAQ CIENTIFICA

Apos definida a melhor condicéo, foi entdo avaliada a ampliacdo do escopo
reacional frente a grupos doadores e retiradores de elétrons, onde foram obtidos
resultados que variaram de 52 a 89% (Figura 1).

Figura 1: Variagao do escopo reacional

4.CONCLUSAO

Através dos estudos realizados podemos concluir que o uso de alginato de
cobre Il para a sintese dos selenopirazéis € simples e eficiente, apresentando
ainda bons a excelentes rendimentos. Vale ressaltar que estudos ainda estdo
sendo realizados frente ao reuso do catalisador e verificar em quantos ciclos este
se mostra eficiente.
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