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1. INTRODUCAO

Os compostos de organosselénio sdo descritos pela ampla atividade
biol6gica como anti-inflamatoria e antinociceptiva, entre outras (PINZ, 2016). Além
disso, eles apresentam importante versatilidade na sintese organica, como
substratos, catalisadores e ligantes (SANCINETO, 2015; SEUS, 2012).

Visando a obtencédo de compostos organosselénio, diversas metodologias ja
foram desenvolvidas, no entanto uma das alternativas mais eficientes é a utilizacéo
de espécies eletrofilicas de selénio reagindo com um substrato rico em elétrons
(ABDEL-HAFEZ, 2008).

Neste contexto, a classe de compostos B-hidroxi-seleneto e seus derivados
vém se destacando dentro da sintese organica como substratos para sintese de
olefinas (REMION, 1976). Além disso, estdo presentes no esqueleto estrutural de
composto natural biologicamente ativo (TREADWELL, 2002).

Por outro lado, a fotocatdlise € uma fonte de energia alternativa,
ambientalmente amigavel e capaz de promover rea¢des mais eficientemente e em
menor tempo, se comparado a reacdes em aquecimento convencional. E uma
técnica abrangente que permite a realizacdo de reagfes radicalares, utilizando
fotocatalisadores organicos e/ou a base de metais como, Iridio e Ruténio (PRIER,
2013).

Contudo, o presente trabalho tem como objetivo o desenvolvimento de uma
metodologia eficiente para a obtencao de B-hidroxi-selenetos, empregando acido
benzenosseleninico como fonte eletrofilica de selénio, estireno como nucledfilo,
Eosina Y como, sob irradiac@o de luz visivel.

2. METODOLOGIA

Em um tudo de ensaio, adicionou-se o estireno 1 (0,3 mmol), acido bezenos-
seleninico 2 (0,6 mmol), Eosina Y (5 mol%) como fotocatalisador e DMSO (1,5 mL)
como solvente. A reacdo ocorreu sob irradiagéo de luz LED azul (50 W), durante
24 horas a temperatura ambiente e foi monitorada por cromatografia em camada
delgada (CCD). ApGs decorrido o tempo de reacdo, os produtos foram extraidos
em acetato e agua, e em seguida purificados em coluna cromatogréfica utilizando
silica como fase estacionaria e como fase movel uma mistura de acetato em hexano
(90:10).
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3. RESULTADOS E DISCUSSAO

Iniciou-se a reacdo com estireno 1 (0,3 mmol), e acido seleninico 2 (0,3
mmol), Eosina Y (5 mol%) como fotocatalisador e DMSO como solvente, sob luz
Led azul a temperatura ambiente, sob agitacdo. Apds 2 h, 25% de rendimento do
produto 3 foi obtido (Tabela 1, entrada 1). Em seguida, aumentou-se a quantidade
do substrato 2 e o rendimento do produto 3 foi de 43%, sempre apés 2 h de reacao
(Tabela 1, entrada 2).

Com o tempo reacional de 24 horas e com quantidade equimolar dos
substratos, o rendimento do produto 3 foi de 30% (Tabela 1, entrada 3). Quando foi
empregado um excesso (2 equiv.) de acido benzenosseleninico 2 o rendimento foi
de 60% (Tabela 1, entrada 4). Com o propésito de aumentar o rendimento, 10 mol%
de Eosina Y foi utilizada, porém, o rendimento diminuiu para 30% (Tabela 1, entrada
5). Por fim, outros comprimentos de ondas foram testados, luz branca e verde,
formando o produto 3 em 30 e 40 % de rendimento respectivamente (Tabela,
entradas 6 e 7). Baseado nisso, a melhor condi¢cdo reacional foi definida pela
entrada 4 resultando em 60% de rendimento, com 0,3 mmol de estireno 1 e 0,6
mmol de &cido seleninico 2, sob irradiacdo de luz Led azul, 5 mol% de Eosina Y,
DMSO como solvente, durante 24 h a temperatura ambiente.

Tabela 1. Otimizacéo de condicfes reacionais.?

9 OH
X se\OH Eosina Y (mol%) SePh
©/\ + ©/ Solvente
1 ) Luz, t (h) 3
Entradas 1 (mmol) 2 (mmol) Eosina Y LED t (h) 3 (%)°
(mol%)
1 0,3 0,3 5 Azul 2 25
2 0,3 0,6 5 Azul 2 43
3 0,3 0,3 5 Azul 24 30
4 0,3 0,6 5 Azul 24 60
5 0,3 0,6 10 Azul 24 30
6 0,3 0,6 5 Branca 24 30
7 0,3 0,6 5 Verde 24 45

2 Em um tubo de ensaio foram adicionados estireno 1, acido benzenosseleninico 2, Eosina Y como fotocatalisador e DMSO
(1,5 mL) como solvente. A reagdo ocorreu sob irradiacéo de luz LED azul (50 W), a temperatura ambiente e monitorada
por cromatografia em camada delgada (CCD). ® Rendimento da mistura isolado por cromatografia em coluna.

O produto sintetizado 3, foi caracterizado por cromatografia gasosa
acoplada ao espectrdmetro de massas (CGMS) e Ressonancia Magnética
Nuclear (RMN). No cromatograma, observou-se a presenca de apenas um pico,
referente ao produto.
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Figura 1- Espectro de massas de baixa resolugéo para o composto 3.

No espectro de RMN de *H e de *3C (Figura 2 e 3), todos sinais referentes
ao produto foram identificados. Porém, alguns sinais, tanto no espectro de *H (3.47-
3,42 ppm e 4,83 ppm) e de *C (40,3 ppm e 73,9 ppm), ndo foram identificados.
Nesse contexto, supde-se que 0s sinais ndo identificados em ambos espectros
podem corresponder a uma interacao intramolecular entre o atomo de selénio e a
hidroxila, ou somente impurezas.
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Figura 2 — Espectro de RMN de 'H em CDClIs para o composto 3.
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Figura 3 — Espectro de RMN de 3C em CDClz para o composto 3.

4., CONCLUSOES

Até o presente momento, desenvolveu-se um método simples com eficiéncia
energética utilizando a fotocatélise. O trabalho estd em fase inicial; e em andamento
e como perspectivas melhorar o rendimento, desenvolver escopo reacional
determinar o mecanismo reacional, além de esclarecer as analises de
caracterizagao.
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