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1. INTRODUCAO

Os compostos heterociclicos nitrogenados sdo substancias ciclicas que
possuem em sua estrutura pelo menos um atomo de nitrogénio. Estes por sua vez
apresentam grande importancia devido a suas atividades biolégicas como o
Diazepam que é utilizado para controlar ansiedade e a Ciprofloxacina que
apresenta atividade antibacteriana. Alguns exemplos estdo presentes no dia a dia
como a Nicotina e a cafeina, que sdo poderosos estimulantes do sistema nervoso
central (SNV) e podem causar dependéncia se utilizados por longo prazo.
(SILVA,2006) e (SANTANA,2013).

Dentre os compostos heterociclicos nitrogenados destacam-se os tetrazois,
que possuem em sua estrutura 4 atomos de nitrogénio em posi¢des adjacentes no
anel de cinco membros. Os tetrazoéis dispéem de diversas atividades bioldgicas
como anti-inflamatoria, anticancer, antibidtica e se fazem presentes nos farmacos
da familia “Sartan” como Losartan, Valsartan que séo utilizados para o tratamento
de hipertensao arterial. (BHAGTA,2018).

Muitas metodologias sintéticas sdo descritas na literatura para a sintese de
tetrazéis, porém sdo utilizadas, geralmente condicBes severas, como grande
demanda de tempos reacionais e altas temperaturas e/ou se faz presente 0 uso de
acidos e bases fortes (BHAGTA,2018).

Dentre as técnicas de comprovacao molecular que sao utilizadas por os
guimicos organicos sintéticos, cabe-se destacar a técnica de difracdo de raio-x, a
qual é utilizada neste trabalho. Em 1895, o fisico aleméo Wilhelm Conrad Rontgen
fez sua grande descoberta sobre o raio-x, que até os dias atuais se mostra como
um meétodo eficiente para evidenciar a conformacao molecular, interacdes inter e
intramoleculares que ajuda a elucidar e a confirmar a estrutura molecular dos
compostos. (CHENG, 2014).

Tendo em vista a grande importancia dos compostos contendo o nucleo
tetrazol, o objetivo do presente trabalho foi sintetizar o composto 4-
(fenilselenil)tetrazol[1,5-a]quinolina 1, e caracterizar o mesmo através de técnicas
de espectroscopia de ressonancia magnética nuclear (RMN) e difragéo de raio- x.
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Figura 1: Estrutura do 4-(fenilselenil)tetrazol[1,5-a]quinolina.
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2. METODOLOGIA

Em um tubo de ensaio de 15 mL foram adicionados o 2-azidobenzaldeido 3
(0,25 mmol), a fenilselenoacetonitrila 4 (0,25 mmol), o carbonato de potéssio (20
mol %) e uma mistura (0,5 mL) de dimetilsulfoxido (DMSO) e H20 em uma
proporcéao 7:3 como solvente. A mistura reacional foi mantida a temperatura de 80
°C sob agitacdo magnética durante um periodo de 4 horas. Apds esse tempo, 0
produto principal obtido foi purificado utilizando-se de uma placa preparativa e uma
mistura de eluentes hexano/acetato de etila numa proporcdo de 80:20. Apés o
processo de purificagcdo, o produto 1 foi obtido com um rendimento de 98%
(Esquema 1) e foi caracterizado por espectroscopia de ressonancia magnética
nuclear (RMN) de hidrogénio (*H) e carbono (*3C).
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Esquema 1: Sintese do 4-(fenilselenil)tetrazol[1,5-a]quinolina.

Com intuito de confirmar a estrutura do tetrazol 1, foi realizado também uma
andlise de difragdo de raio-x da molécula, utilizando-se para isso de um cristal do
composto sintetizado. Para a obtencéo do cristal, com elevado indice de pureza,
utilizou-se a técnica de recristalizacdo. A mistura de solventes acetato de etila e
diclorometano foram empregadas para obtencéo do cristal.

3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Para a obtencédo da 4-(fenilselenil)tetrazol[1,5-a]quinolina foi realizado um
estudo de otimizagéo, onde foram avaliados os parametros reacionais como tempo,
temperatura e solvente. O melhor resultado foi quando utilizado quantidades
estequiométricas de 2-azidobenzaldeido e fenilselenoacetonitrila, 20 mol % de
carbonato de potassio como base e uma mistura de dimetilsulféxido (DMSQO) e H20
em uma propor¢cdo 7:3 como solvente. A mistura reacional foi mantida a
temperatura de 80 °C sob agitacdo magnética durante um periodo de 4 horas,
levando ao respectivo produto com 98% de rendimento.

Contudo, a partir desta condicdo reacional poderiam ser obtidos dois
produtos, o tetrazol 1 ou o triazol 2, como demostrado no Esquema 1. Partindo
desse principio, um estudo foi desenvolvido para elucidar a estrutura da molécula
sintetizada, onde foram usadas as técnicas de RMN de H! e C*3,

No espectro de RMN de hidrogénio *H (Figura 2) pode-se observar em 7,43
- 7,49 ppm um multipleto com integral relativa de 3 hidrogénios referentes aos
hidrogénios ligados aos carbonos 2,3, e 4. Em 7,69 — 7.75 ppm encontra-se um
multipleto com integral relativa a 3 hidrogénios, referente aos hidrogénios ligados
aos carbonos 9,10 e 11. J& na regido compreendida entre 7,89 — 8,06 ppm
encontram-se um 2 multipleto com integral relativa a 2 e 1 hidrogénio que se
referem aos hidrogénios 1,5 e 7, respectivamente. E ainda em 8,55 um dubleto com
integral relativa a 1 hidrogénio referente ao hidrogénio ligado ao carbono 12.
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Figura 2: Espectroscopia de RMN *H.

Entretanto, somente estas andalises ndo foram suficientes para comprovar a
estrutura da molécula, j& que os espectros de RMN obtidos apresentaram
caracteristicas semelhantes ao do triazol, pode-se observar isso no artigo publicado
por Shang e colaboradores, sendo assim, o uso de uma técnica complementar foi
necessario para melhor caracterizacdo, como a técnica de difracdo de raio-x.

3
Figura 3: Difracao de raio-x

De acordo com a imagem de raio-x, gerada apos a analise do composto
sintetizado (Figura 3), podemos confirmar a formag¢ao do respectivo composto 4-
(fenilselenil)tetrazol[1,5-a]quinolina, devido a presenca dos 4 atomos de nitrogénio
(N1, N2, N3 e N4) em posi¢cbes adjacentes, confirmando a presenca do nucleo
tretrazolico.

4. CONCLUSOES

Através dos estudos realizados, podemos concluir que a sintese de tetrazois
pode ser viavel de acordo com a metodologia proposta, uma vez que foi possivel
obter seletivamente o respectivo produto com um rendimento elevado de 98%. A
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técnica de difracao de raio-x se mostrou eficiente para a elucidacao e confirmacéao
da estrutura molecular do composto sintetizado. Cabe-se destacar ainda que
estudos de reatividade estédo sendo realizados para avaliar a influéncia da presenca
de grupos retiradores e doares de elétrons nos materiais de partida. Esse trabalho
estd em andamento e futuramente sera submetido para publicacdo em um
periddico da &rea, bem como 0os compostos obtidos serdo avaliados frente ao seu
potencial bioldgico.
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