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Figura 44: Espectro de **C {*"H} RMN a 100 MHz do composto 9b em CDCls.
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ANEXO 2

Espectros de Massa dos Compostos Sintetizados
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rAbumiance
1 100000} [

| |

Scan 598 (5.505 min): [128.D ) T

{

90000
80000 CF3
‘ 109

70000
EtO 0

60000

E-e 178

40000

30000 83

20000

10000 208
204

e Ly ses '%?

L L B RS e

i T
30 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 ‘

Figura 50: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 4.

|
|

mz-—>

134



Abundance
2800000 QF
-

2600000

Scan 2232 (14.844 min): [170.D

2400000

2200000

2000000 MeO

P4

{
1800000+
| N

1600000/ |

/

1400000

\

1200000
1000000 65
800000

600000 208
269

]

400000
o0 176

200000/ 53 108
| 80 199 |
PRI 1 O PO ‘l ‘13”39148157 168 ], 190 ] | 241 255 ||| 285 |
- ! bl 190_L "

222
it .‘ bt R R R T S EAR
5|O Gb 7l0 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310

m/z-->

Figura 51: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 6a.

|Abundance

1 | 9

5500000+ | (0]

Scan 2203 (14.682 min): 1108.0

il

| !
5000000
|

45000001
| |

MeO N )
4000000

35000001‘

30000001 |

| 2500000 6b
| | 65

‘ 2000000]
|

|

1500000/ i
| 269
1000000, ‘

5000001‘ ‘
\

-
‘ Ol""‘ fIAT 1“
miz—> 40 60 80

253 m 285 |‘ 315_336 354368 392 419 464 490 516

Ao T T T T T T T T T T T T T T T

100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520

Figura 52: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 6b.

135



|Abundance
i 120000

110000
100000

90000

o

Im/z-->

51

65

Scan 2204 (14.685 min): 1252.D

MeO N

268

208

176

I 231
i [ 199

130 222

|
Wyl il “%Jud. 190 | | | 239 248 257

| [ 117 145 156
"

REman;

o L O o o i R R L RS R AN K e RN RN AR

50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300

Figura 53: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 6c.

\bundance Scan 2276 (15.096 min): 1170.D

220000{ 90

| e
2000001 (o
180000 | CF,
160000

EtO N

A
1 OOOO} N

‘ X
120000 |
100000

7a
80000
65

60000,

|

|

222
40000 177
203 314
‘ !

200004 245 ;

| o 106 199 ‘ -

o M|1w bl ol e 131158 o710 | ve7 oaos | st oss ) O a0

n/z--> 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320

Figura 54: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 7a.

136



Abundance
12000001
1100000/
‘IOOOOOO-i

900000

800000
700000
600000
500000

400000

300000

| 200000

100000
57

SN

65

|
1
\
\
\
I
78
\
\

WL, 0
L)

106

11‘9

Scan 2256 (14.984 min): 1250.D

EtO N

477

199

131 145 {57 169“ 187

222

213 | 2%

1 314

il e

\v‘tv\ Rassam

ANRERRRRERAN N u‘uu‘uu[u T

RNEERRREEEES RARESRE

o 50 60 70 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170 180 190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320

T

Figura 55:

Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 7b.

‘Abundance

| 1800000
| 1400000
1200000
1000000
800000
!
600000

4000001

200000 57

LA

65

I

|
Il

106
i
|
|
\

Average of 14.987 to 15.010 min.: 1251.D

.

31 145 ‘1 H"

all o1

13

222

245

269

285
296

255 ||

m/z-->

I
50 GO 7O 80 90 100 110 120 130 140 150 160 170

,,‘(n‘,_,‘w‘.“‘ :

I
180

T T T

190 200 210 220 230 240 250 260 270 280 290 300 310 320

Figura 56: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 7c.

137



Abundance ’ Average of 20.688 o 20.699 min.: NI284.D
1300000 92

(@]
1200000

1100000 | CFs3

1000000
HN N
900000;
| N N

800000 x X

700000 G G

600000

| 500000
400000

300000 ;

200000 - 284 |
|

| 1 19 176

100000

199 243 376
ML ﬂ f, PRRLAN| A ,hh h 307522337 356 | 393408 420 445 475 504
‘ . T T T T R R AAnRaans R

I

[SRARE i T { Hrrrrrt T |\\‘\\\|

im/z--> 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540

Figura 57: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 8a.

Abundance Scan 3253 (20.680 min): 1117.D =

92 - 5 s

35000001 —_

CF3 .

30000001 ‘ | g

| HN N ol

1 -

2500000 Nl AN | AW =

F F 3

2000000 :
8b

1500000 -

85 R |

1000000 :

500000 119 284 =

| 176 ‘ =

I 184 | .

I ‘ 243 267 | 376 bl

ok 2By lly Ll el 199 226" | j | 307322037 356 (' 396412429 456 478 503 526

miz--> 40 60 80 100 120 14-0 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520.5:

Figura 58: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 8b.

138



@)undance Average of 20.749 to 20.760 min.: N1285.D

800000 P
700000{
1 ( o
1
600000‘
| CFs
|
500000} N N
400000 X X
& N _~ | N
| 300000
268 8¢
200000 ‘ 274
b 176 .
100000 107 |-
| | | |
| H L H\ \ gl e
; ol N “\‘ ! H“H‘ \ (- 328 i ‘N A |307 325 847 | 403 420446462 489504 548
Pz-> 40 60 80 100 120 140 160 180 200 220 240 260 280 300 320 340 360 380 400 420 440 460 480 500 520 540
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Figura 64: Espectro de massas (IE, 70 eV) do composto 9c.
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ANEXO 3
Dados dos Raios-X dos Compostos: 1-fenil-2-N-fenilamino-5-

trifluoracetil-1,2,3,4-tetraidropiridina sintetizado por Nachtigall®* e

do composto 9d .
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Coleta dos dados de Raios-X

As medidas cristalograficas foram realizadas em um aparelho
Bruker Kappa Apex Il, equipado com um detector de area tipo CCD, usando
radiacdo Mo Ka (A = 0.71073 A). A estrutura foi resolvida utilizando métodos
diretos (SHELXS-97), achando todos os atomos de C, N, O e F. A estrutura
foi refinada nas F? (SHELXL-97). Os atomos de H foram achados no mapa
de densidade diferencial (Fo-F¢). A unidade assimétrica do (NZ 199) tem duas
moléculas cristalograficamente independentes as quais tiveram geometrias
quase idénticas. Usando o método de transformacéo quaternario (MOLFIT in
PLATON; A.L. Mackay, Acta Cryst.(1984), A40, 165-166) para uma molécula
2 invertida em molécula 1 dar um rms pesado adequado 0.10918 A.

Dados cristalinos do (NZ 199): CioH;7F3N2O, M = 346.35,
monoclinico, grupo espacial P2;/c (No. 14), a = 8.3649(4) A, b = 36.9909(14)
A, c=11.062(4) A, B =90.435(2)°, V = 3422.9(2) A®> T = 295(2) K, Z = 8, D¢
= 1.344 glcm™, p = 0.106 mm™, 2.43 < 6 < 28.34°, F(000) = 1440; 34766
namero de reflexdes medidas 8547 unico (Rint = 0.0746). O final wR, =
0.893 (all data), R; [I > o(1)] = 0.1091, GoF =1.161. CCDC No. XXXXX
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